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Abstrakt  
Pro studium krystalové struktury materiálů se standardně používají metody difrakční (RTG, 
neutrony, synchrotronové záření), dále difrakce zpětně odražených elektronů v rastrovacím 
elektronovém mikroskopu, skenovací transmisní elektronová mikroskopie, transmisní 
elektronová mikroskopie a mikroskopie pomocí fokusovaného iontového svazku. 
Mikroskopie pomalými elektrony (SLEEM) není stále příliš známou metodou pro studium 
polykrystalů, a to navzdory tomu, že představuje velmi účinný nástroj pro zobrazení 
krystalové struktury. Pomocí pomalých elektronů emitovaných ze vzorku a detekovaných 
v celém úhlovém a energiovém spektru je dosaženo vysokého prostorového rozlišení a 
kontrastu mezi odlišně orientovanými zrny. Díky vysoké citlivosti metody na distribuci 
vnitřního potenciálu lze zobrazit strukturní detaily, jako jsou např. subzrna či dvojčata a 
mapovat vnitřní pnutí. Smyslem dizertační práce je demonstrovat metodu SLEEM jako 
efektivní nástroj pro studium širokého spektra materiálů, jako jsou oceli, neželezné slitiny a 
ultrajemnozrnné kovy.  
Abstract 
Methods for examination of the crystal structure of crystalline materials include the X-Ray, 
neutron and synchrotron-radiation diffraction, electron backscattered diffraction in the 
scanning electron microscope, scanning transmission electron microscopy, transmission 
electron microscopy and focused ion beam microscopy. The scanning low energy electron 
microscopy (SLEEM) is less known as yet but already has proven itself very powerful tool for 
studies of the crystal lattice. By means of very slow electrons reflected from the sample and 
effectively detected in their full angular and energy distribution the crystalline structure is 
imaged at high spatial resolution and high contrast is obtained between differently oriented 
grains in polycrystals. Because of high sensitivity of the image signal to the inner potential 
distribution in the sample even details like subgrains or twins as well as strain at the 
microstructural level can be visualized. The aim of this thesis is to demonstrate the scanning 
low energy electron microscopy as an effective tool for investigation of wide range of 
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Rozvoj technických věd je neoddělitelně spjat s vývojem nových materiálů a technologií 
jejich zpracování. Moderní materiály se vyznačují komplikovanou mikrostrukturou, na jejíž 
charakterizaci začínají být konvenčně používané metody nedostatečné nebo neefektivní. Ze 
strany materiálových vědců proto přichází značný tlak na vývoj nových zobrazovacích a 
analytických metod, které umožní získat informace o struktuře materiálu v nanometrovém 
měřítku, navíc v krátkém čase a bez náročné preparace vzorků.   
Rastrovací elektronová mikroskopie, stejně jako ostatní přístrojová odvětví, zaznamenala 
v posledních letech obrovský pokrok. Vývoj nových elektronově optických prvků dovoluje 
dnešním rastrovacím elektronovým mikroskopům dosáhnout rozlišení pod 1 nm, a to dokonce 
i na velmi nízkých energiích elektronů. Tyto mikroskopy představují mimořádně silný nástroj 
charakterizace i těch nejkomplikovanějších struktur a umožňují detailně zkoumat vztah mezi 
mikrostrukturou a výslednými vlastnostmi materiálů. Pochopení tohoto vztahu je klíčové pro 
vývoj materiálů  se stále lepšími užitnými vlastnostmi, které  umožní pokrok v jiných 
odvětvích lidské činnosti.  
Dizertační práce je zaměřena na studium materiálů se složitou vnitřní strukturou pomocí 
nekonvenční metody elektronové mikroskopie a jejím cílem je demonstrovat přínos 
mikroskopie pomalými a velmi pomalými elektrony (Scanning Low Energy Electron 
Microscopy, SLEEM) k diagnostice pokročilých kovových materiálů. Výhody používání 
nízkých energií primárního svazku elektronů v rastrovacím elektronovém mikroskopu jsou 
známy již řadu let a v současnosti se tato technika řadí ke standardně užívaným metodám 
zkoumání především nekovových materiálů, jako jsou polymery, keramika a kompozity. 
Kovové materiály, zejména oceli, jsou doposud obvykle studovány tradičními metodami 
zobrazení mikrostruktury, i když rastrovací elektronové mikroskopy, jimiž jsou laboratoře 
vybaveny, mnohdy práci na nízkých energiích již umožňují. 
Náplní disertační práce je demonstrovat metodu SLEEM jako techniku mimořádně vhodnou 
pro charakterizaci nejen „high-tech“ materiálů, ale i materiálů používaných v technické praxi, 
jakými jsou například oceli a hliníkové slitiny. Jak dokazují studie v této práci popisované 
nebo citované, používání techniky SLEEM umožní nejen zefektivnit studium mikrostruktur, 
ale přináší i nové informace, jejichž získání nebylo možné pomocí konvenčních 
zobrazovacích technik.  
Záměrem autorky je na příkladech několika aplikací metody SLEEM ve studiu kovových 
materiálu nastínit možnosti této progresivní techniky a inspirovat vědecké pracovníky 
zabývající se charakterizací materiálů pomocí rastrovací elektronové mikroskopie k používání 
nízkých a velmi nízkých dopadových energií primárního svazku i v jiných oblastech.  
Autorka věří, že mezi velkým množstvím metod pro charakterizaci kovových materiálů 
z hlediska krystalografie si metoda SLEEM najde své místo, a případně dokáže některé z nich 
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úplně nahradit. Metoda SLEEM má potenciál stát se běžně užívanou technikou na mnoha 





























2. Mikroskopie pomalými a velmi pomalými elektrony 
 
2.1 Interakce elektronů s pevnou látkou  
 
Po dopadu primárního svazku elektronů na povrch vzorku dochází ke generování celé řady 
signálů, jakými jsou sekundární (secondary electrons, SE) a zpětně odražené elektrony 
(backscattered electrons, BSE), Augerovy elektrony, a v případě tenkého vzorku pak prošlé 
elektrony (transmitted electrons, TE) a buzeno je také charakteristické rentgenové záření a 
fotony. Emise užitečných signálů je zobrazena na obr. 2.1 [1]. 
 
Obr. 2.1 Signály generované primárním svazkem elektronů. 
Primární, a posléze i rozptýlené elektrony ve vzorku prodělávají řadu srážek, které lze 
z hlediska energiových ztrát rozdělit na pružné a nepružné. V nepružných srážkách dochází ke 
ztrátě části původní kinetické energie při generací signálu SE, Augerových elektronů, 
charakteristického rentgenového záření, párů elektron-díra (u polovodičů a izolátorů), popř. 
katodoluminiscence. Část energie dopadajícího elektronu může být investována do vybuzení 
kolektivních kmitů kvazivolných elektronů látky, tzv. plazmonů, do excitace vázaných 
elektronů jejich vybuzením v rámci neúplně obsazeného energiového pásu nebo mezi 
energiovými pásy, a konečně je zdrojem ztrát i buzení kmitů krystalové mříže, tedy fononů.  
Při pružné srážce mění elektron směr pohybu v poli vnitřního potenciálu vzorku, zejména 
jeho atomových jader a „stínícího“ elektronového obalu. Pravděpodobnost rozptylu elektronu 
atomem na jednotku prostorového úhlu Ω se vyjadřuje pomocí diferenciálního účinného 
průřezu dσ/dΩ, který je funkcí úhlu rozptylu Θ (obr. 2.2). Pravděpodobnost pružné srážky 





Obr. 2.2 Změna směru pohybu elektronu jako funkce úhlu rozptylu [3]. 
Závislost diferenciálního účinného průřezu pružného rozptylu elektronů na rozptylovém úhlu 
není pro nízké energie monotónní (viz obr. 2.3). Porovnání křivek vypočtených metodou 
rozkladu do parciálních vln ukazuje „zvlnění“ úhlové závislosti pro nízké energie a vysoká 
atomová čísla vzorků. Tato nemonotónní závislost je jedním ze zdrojů kontrastu na nízkých 




Obr. 2.3 Závislost dσ/dΩ na Θ pro Si a Au. [4] 
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Nejdůležitějšími fyzikálními parametry, které popisují chování elektronu při průchodu pevnou 
látkou, jsou střední volná dráha nepružného rozptylu λi (průměrná vzdálenost mezi dvěma 
nepružnými srážkami), střední volná dráha pružného rozptylu λe (průměrná vzdálenost mezi 
dvěma pružnými srážkami), transportní střední volná dráha λtr (průměrná vzdálenost mezi 
dvěma vysokoúhlovými rozptyly) a elektronový dolet R (vzdálenost, kterou elektron urazí, 
než ztratí veškerou svou původní energii). Energiové závislosti výše uvedených parametrů 
jsou zobrazeny v grafu na obr. 2.4. 
 
 
Obr. 2.4 Závislost střední volné dráhy (pružné, nepružné a transportní) a elektronového 
doletu na energii elektronů [4]. 
 
Jednou z  výhod mikroskopie pomalými a velmi pomalými elektrony je její extrémní 
povrchová citlivost. Graf na obr. 2.5 ukazuje závislost únikové hloubky elektronů na jejich 
energii dopadu. S klesající energií dopadu se zmenšuje hloubka, ze které mohou elektrony 
uniknout zpět do vakua, a křivka dosahuje minima okolo 50 eV, kdy signální elektrony 
pocházejí z hloubky menší než 0,5 nm. S dalším poklesem energie pod 50 eV se informační 
hloubka signálu odražených elektronů opět zvětšuje. Tento jev je důsledkem snižování 
pravděpodobnosti nepružných srážek, způsobeného energií elektronu nedostačující zejména k 
vybuzení plazmonu jako hlavního rozptylového mechanismu v kovech [5,6]. Energii 50 eV 






Obr. 2.5 Závislost hloubky úniku elektronů na energii [6]. 
 
 
2.2 Vlastnosti zpětně odražených elektronů 
 
Zpětný odraz elektronů poskytuje v rastrovací elektronové mikroskopii jeden 
z nejdůležitějších obrazových signálů. Za zpětně odražené elektrony (BSE) se na základě 
tradiční definice považují elektrony s energií vyšší než 50 eV, zatímco pod touto hranicí se 
jedná o elektrony sekundární. Koeficient výtěžku BSE, η, je definován jako poměr počtu 
emitovaných BSE k počtu dopadajících elektronů. Tento koeficient je silně závislý na 
atomovém čísle materiálu vzorku Z. Pro energie nad 5 keV je tato závislost prakticky 
monotónní a výtěžek BSE roste s rostoucím atomovým číslem.  
Pod neostrou hranicí 5 keV je energiová závislost η již nemonotónní, s klesající energií klesá 
dominance nepružně rozptýlených elektronů a signál je tvořen převážně elektrony 
pocházejícími z pružných srážek. Nemonotónní závislost výtěžku BSE na atomovém čísle 
ukazuje obr. 2.6.  
Interpretace BSE mikrosnímků pořízených při energiích pod 5 keV není tedy jednoduchá a 





Obr. 2.6 Závislost výtěžku BSE na energii dopadu primárního svazku elektronů pro několik 
prvků [3]. 
 
Jednou z  důležitých vlastností emise BSE je její směrová anizotropie. Distribuce η do 
prostorového úhlu Ω,  dη/dΩ, se přibližně řídí Lambertovým kosinovým zákonem ve tvaru  
, kde ξ je úhel od normály povrchu vzorku. Tato závislost platí pouze 
v případě, že svazek elektronů dopadá na povrch vzorku kolmo. Šikmý dopad elektronového 
svazku na povrch vzorku je zobrazen na obr. 2.7. Je vidět, že tvar distribuce dη/dΩ závisí na 
energii primárního svazku a atomovém čísle vzorku. 
Měření závislosti úhlové distribuce BSE na jejich energii lze najít např. v [7]. Na obr. 2.8 jsou 
zobrazena naměřená data pro hliník a pro dvě rozpětí energií, s níž BSE emitovaly ze vzorku. 
Emise byla vybuzena elektronovým svazkem, který dopadal na povrch vzorku pod úhlem 45° 





Obr. 2.7 Úhlová distribuce koeficientu diferenciálního zpětného odrazu elektronů pro dopad 




Obr. 2.8 Úhlová distribuce BSE emitovaných z povrchu Al s energií v rozmezí 50 eV – 1 keV  
(vlevo)a 4 keV – 5 keV (vpravo) [7]. 
 
2.3 Krystalografický kontrast  
 
Výtěžek BSE je závislý především na atomovém čísle, ale u krystalických preparátů je 
ovlivněn i jejich krystalickou strukturou. V klasické rastrovací elektronové mikroskopii je 
krystalografický kontrast založen na jevu „kanálování“ primárních elektronů mezi atomovými 
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sloupci (užívá se pojem kanálovací kontrast). Na obr 2.9 dopadá primární svazek elektronů na 
povrch krystalu pod dvěma různými úhly tak, že v případě (a) se mu povrchová rovina jeví 
hustěji obsazena atomy, takže k interakcím dochází již těsně pod povrchem vzorku. V případě 
(b) elektrony kanálují do větší hloubky, čímž se snižuje pravděpodobnost jejich úniku zpět k 
povrchu vzorku [1,8]. 
 
Obr. 2.9 Interakce primárního svazku s krystalem pro dva úhly dopadu, při nichž dochází 
k různé míře kanálování a různé intenzitě zpětného odrazu [8]. 
Hustota pravděpodobnosti výskytu elektronu v krystalu je dána superpozicí Blochových vln 
jako parciálních řešení Schrödingerovy rovnice pro elektron v periodickém potenciálu. Typ 
Blochových vln odpovídá poloze jejich maxim tak, že pro I. typ se maxima nacházejí 
v uzlových bodech krystalové mřížky (na pozicích atomů) a u II. typu pak v polovině 
meziatomové vzdálenosti. 
Převaha I. typu Blochových vln vede k rozptylu, zatímco pro II. typ je pravděpodobnější 
kanálování. Relativní přínos jednotlivé Blochovy vlny závisí na úhlu dopadu primárního 
svazku a je dán Braggovou rovnicí nλ=2dhkl sinθ, kde n je řád difrakce, λ vlnová délka, dhkl 
mezirovinná vzdálenost a θ úhel mezi primárním svazkem a krystalovou rovinou. Pokud je 
úhel dopadu větší než úhel, pro který je splněna Braggova podmínka, převládá I. typ 
Blochových vln a dochází k nárůstu intenzity odraženého signálu. Pro úhel menší než 
Braggův dominuje II. typ a intenzita signálu klesá [8,9,10]. 
Popsaný princip vzniku obrazového kontrastu mezi místy s odlišnou krystalografickou 
orientací platí pro energie dopadajících elektronů vyšší než cca 30-40 eV [5,11]. Pod touto 
hranicí nelze kontrast vysvětlit na základě jednoduché představy o kanálování elektronů mezi 
atomy vzorku, jak demonstruje graf na obr. 2.10. Toto měření bylo provedeno 
v ultravysokovakuových podmínkách na čistém povrchu mědi, který byl před pozorováním 
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zbaven přirozeného oxidu bombardováním pomocí Ar iontů. Je vidět, že v oblasti desítek eV 
nastupuje odlišný typ kontrastu. Při takto nízkých energiích dopadu elektronů je jejich odraz 
nepřímo úměrný lokální hustotě stavů; tento kontrastní mechanismus je detailně popsán v 
[12,18,19]. Kontrast lokální hustoty stavů je mnohem silnější než klasický kanálovací kontrast 
a dosahuje až desítek procent.  
Obr. 2.10 Závislost kontrastu mezi zrny s orientací (001) a (101) na energii primárního 
svazku (a), mikrosnímek pořízený v ultravysokovakuovém rastrovacím elektronovém 
mikroskopu s energií 11 eV (b) a EBSD mapa stejné oblasti (c) [13]. 
 
Oblast velmi nízkých energií se tedy jeví jako nadějná pro mapování krystalografické 
orientace. Obr. 2.11 demonstruje vysokou citlivost metody mikroskopie velmi pomalými 
elektrony i vůči velmi malým změnám v orientaci a porovnává křivky odrazivosti získané pro 
monokrystal hliníku s orientací (111) a pro zrno polykrystalu s označením B, které se této 
orientaci blíží. Experimenty byly provedeny v ultravysokém vakuu na čistém povrchu 




Obr. 2.11 Mikrosnímky in-situ čištěného povrchu polykrystalu hliníku pořízené s energií 
dopadu primárních elektronů: 7,8 eV (a). 17,4 eV (b), 24,6 eV (c), 30,9 eV (d) a 40,8 eV (e); 
inverzní pólový obrazec s vyznačenými zrny (f), EBSD mapa stejné oblasti (g) s barevným 
kódováním mapy orientace (h) a porovnání křivky odrazivosti pro monokrystal Al a zrno 
s označením B (j)[18]. 
 
Vysokou citlivost metody mikroskopie pomalými elektrony (SLEEM) vůči uspořádání atomů 
v krystalové mřížce lze také ověřit na schopnosti mapovat zbytková napětí v materiálu. Obr. 
2.12 porovnává výstupní informace o krystalografii ultrajemnozrnné mědi, získané metodou 
EBSD a pomocí mikroskopie pomalými elektrony. Srovnání výsledků získaných pomocí 
EBSD, jakými je mapa kvality difrakčních stop (obr. 2.12, a), mapa krystalové orientace (obr. 
2.12, b) a mapa dezorientace od referenčního bodu (obr. 2.12, c) se SLEEM mikrosnímkem 
pořízeným s energií dopadu 1 keV (obr. 2.12, d) prokazuje schopnost metody SLEEM 
zviditelnit lokální dokonalost krystalové mřížky prostřednictvím variací obrazového signálu 






Obr. 2.12 Informace o mikrostruktuře ultrajemnozrnné Cu získané metodou EBSD – mapa 
kvality (difuzivity) difrakčních stop (a), mapa krystalové orientace (b), klíč k barevnému 
kódování (e), a mapa dezorientace od referenčního bodu uvnitř zrna (c), v porovnání se 
SLEEM mikrosnímkem stejné oblasti (d) pořízeným s energií 1 keV [20]. 
 
Řada experimentálních prací prokázala, že nositeli informace o krystalografii vzorku jsou 
především BSE emitované pod velkým úhlem od optické osy, a částečně také sekundární 
elektrony II. typu (tzv. SE2), které jsou vybuzeny BSE opouštějícími vzorek [14,15]. 
Spolehlivou informaci o krystalografii vzorku je ovšem možné získat pouze z dokonale 
čistého povrchu bez přirozeného oxidu a kontaminační vrstvy. Intenzitu krystalografického 
kontrastu v SEM ovlivňuje energie dopadu primárních elektronů, stav povrchu vzorku a 
parametry, jež souvisejí s  detekcí elektronů odražených pod velkými úhly od optické osy, 
jakými je pracovní vzdálenost, imerzní poměr mezi původní a konečnou energií dopadajících 






2.4 Výhody mikroskopie pomalými a velmi pomalými elektrony 
 
V první řadě musíme pomalé a velmi pomalé elektrony vymezit ve stupnici energií dopadu 
elektronů na vzorek. Za pomalé se často považují elektrony s energií nižší než 5 keV. Tato 
hranice má své odůvodnění v tom, že pod energií 5 keV dochází, jak již bylo zmíněno, ke 
změně chování závislosti výtěžku BSE na atomovém čísle vzorku, která přestává být 
monotónní. Tatáž hodnota je neostrou hranicí, pod níž různé materiály vykazují tzv. kritickou 
energii, při níž je množství elektronů opouštějících povrch shodné s množstvím elektronů 
dopadajících, takže ani nevodivý vzorek se nenabíjí. Mezi hlavní výhody mikroskopie 
pomalými elektrony patří vyšší povrchová citlivost jako důsledek zmenšení interakčního 
objemu, vyšší výtěžek sekundárních elektronů, redukované nabíjení vzorku, a také pokles a 
poté i vymizení hranového efektu, tedy přezáření hran kolmých k povrchu vzorku. V této 
oblasti lze volbou energie dopadu optimalizovat materiálový kontrast, především v případě 
materiálů s velmi blízkým atomovým číslem, jejichž kontrast je na vysokých energiích 
zanedbatelný [5]. 
O mikroskopii velmi pomalými elektrony mluvíme při dopadové energii primárních elektronů 
nižší než 50 eV. Již bylo uvedeno, že pod touto hranicí dochází ke změně trendu závislosti 
střední volné dráhy nepružného rozptylu elektronů na energii, která pod 50 eV výrazně roste, 
(viz obr. 2.4). Mikroskopie pomocí velmi pomalých elektronů přináší úplnou eliminaci 
radiačního poškození díky převažujícímu pružnému rozptylu elektronů, jevy interference na 
povrchových atomových schodcích a tenkých vrstvách, difrakce na površích krystalů aj. 
Objevují se nové kontrastní mechanismy, mezi něž patří kontrast výstupní práce související s 
rozptylem na povrchové potenciálové bariéře, kontrast magnetických domén zobrazující 
















V minulosti byly rastrovací elektronové mikroskopy provozovány s relativně vysokými 
energiemi primárního svazku 15 – 40 keV. K velkému rozvoji nízkonapěťové elektronové 
mikroskopie došlo na počátku 80. let v souvislosti s pokrokem ve vývoji autoemisních 
elektronových trysek vykazujících vysoký jas a malou energiovou šířku svazku. Současné 
komerční přístroje dovolují pozorovat vzorky s velice dobrým rozlišením při energii elektronů 
v řádu desítek eV [21].   
Hlavním problémem používání nízkých urychlovacích napětí v elektronových zdrojích 
rastrovacích mikroskopů je udržení vysokého rozlišení. S klesajícím urychlovacím napětím 
elektronového svazku se zvětšuje chromatická a difrakční vada, snižuje se proud 
z elektronové trysky, zvyšuje se rušivý vliv vnějších elektromagnetických polí a vliv 
Boerschova jevu souvisejícího se vzájemnou interakcí elektronů. Vynořuje se také nezbytnost 
návrhů nových detekčních systémů a rostou požadavky na lepší vakuum v souvislosti s vyšší 
povrchovou citlivostí zobrazení preparátu [22].  
K dosažení nízkých energií dopadu elektronů v SEM se používá několik přístupů [5,21]. 
Prvním z nich je tzv. LVSEM (low voltage scanning electron microscopy), v němž je vzorek 
umístěn v silném magnetickém poli objektivové čočky a energie svazku je konstantní v celé 
elektronově optické soustavě (obr. 3.1, a). Další možností je tzv. LESEM (low energy 
scanning electron microscopy), ve kterém je energie primárního svazku snižována brzdným 
elektrostatickým polem uvnitř objektivové čočky a vzorek se nachází v oblasti bez pole (obr. 
3.1, b). Pro práci v oblasti velmi nízkých energií je optimální uspořádání SLEEM (scanning 
low energy electron microscopy). V něm je primární svazek elektronů brzděn až v těsné 
blízkosti povrchu vzorku, který se nachází v elektrickém poli, popřípadě v elektrickém i 
magnetickém poli. Tento přístup bude podrobně rozebrán v následující kapitole.  
 
Obr. 3.1 Konstrukční uspořádání pro dosažení nízkých energií dopadu primárního svazku – 
LVSEM (a) a LESEM (b) [22]. 
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3.1 Katodová čočka 
 
Metoda SLEEM je založena na elektronově optickém prvku zvaném katodová čočka – CL, 
cathode lens. Princip uspořádání je zobrazen na obr. 3.2. CL je imerzní elektrostatická čočka, 
která umožňuje snadno měnit dopadovou energii primárních elektronů na libovolnou hodnotu 
a při změně energie dopadu vyžaduje pouze minimální zásahy do nastavení tubusu 
mikroskopu. Katodu CL tvoří samotný vzorek na záporném potenciálu. Anodu může tvořit 
například krystal YAG (yttrium-aluminium-garnet), který je pak současně i detektorem 
signálních elektronů. V režimu SLEEM je tedy elektronový svazek ponechán na své původní 
primární energii podél celého tubusu a na této energii je i zaostřen. To je velmi výhodné 
z hlediska optických vad. Finální dopadová energie svazku je dána rozdílem primárního 




Obr. 3.2 Schématické znázornění uspořádání katodové čočky [5]. 
 
 
Porovnání velikosti stopy primárního elektronového svazku rastrovacího elektronového 
mikroskopu s CL (―) a bez CL  ( --- ) pro mikroskop s termoemisním (TEG) a autoemisním 
(FEG) zdrojem elektronů je na obr. 3.3. Symboly 1,10 označují intenzitu elektrostatického 





Obr. 3.3 Závislost velikosti vypočtené stopy pro optimální úhlovou aperturu elektronového 
svazku na energii jeho dopadu pro SEM s termoemisní a autoemisní katodou [5].  
 
K dalším výhodám metody SLEEM patří velmi vysoký poměr signálu k šumu a velká sběrová 
účinnost. Signální elektrony jsou záporným předpětím na vzorku urychlovány směrem 
k detektoru a navíc jsou jejich trajektorie stahovány k optické ose v silném elektrostatickém 
poli CL. Simulace trajektorií signálních elektronů, provedená v programu EOD (Electron 
Optics Design, [23]), je zobrazena na obr. 3.4. Při simulaci byly použity následující 
parametry: primární energie svazku 6 keV, záporné předpětí na vzorku  -2 kV a finální 
dopadová energie 4 keV. V obrázku jsou vyznačeny trajektorie BSE s energií 4 keV a SE 
s energií 50 eV a 3 eV. Je vidět, že elektrony jsou kolimovány směrem k optické ose, což 
zaručuje silný signál a umožňuje detekci elektronů odražených pod velkými úhly od optické 
osy. Mimoto je značný podíl emitovaných sekundárních elektronů odfiltrován průnikem do 
osového otvoru detektoru, takže s rostoucím polem CL a tedy se snižující se energií dopadu 




Obr. 3.4 Trajektorie signálních elektronů v režimu CL [16]. 
 
Optickou mohutnost CL můžeme vyjádřit pomocí parametru zvaného imerzní poměr k, který 
je definován vztahem k = EP/EL, kde Ep je primární energie svazku a EL je energie, s níž 
elektrony dopadají na povrch vzorku a která je dána rozdílem Ep a předpětí vzorku. Vyšší 
hodnota k znamená silnější elektrostatické pole CL a výraznější kolimaci signálních elektronů 
k optické ose. 
Z energie Ee, s níž je signální elektron emitován, a úhlu θ, pod kterým opouští vzorek 
(vzhledem k normále k povrchu) a je urychlován v poli CL na hodnotu blízkou primární 
energii svazku, je možno vypočíst jeho radiální souřadnici v rovině anody/detektoru 5  jako 
 
kde ke = EP / Ee je imerzní poměr pro emitovaný elektron a l je vzdálenost detektoru od 
povrchu vzorku. Svazek tvořený elektrony emitovanými do celého poloprostoru θ  (0, /2) je 











Jedním z důsledků této skutečnosti je, že pro velmi nízké energie dopadu elektronů na vzorek 
jsou signální elektrony soustředěny do tenkých paprsků osvětlujících pro každý pixel obrazu 
jen velmi malou oblast detektoru. To zvyšuje nároky na homogenitu detekční účinnosti 
detektoru, jehož lokální defekty se mohou promítnout do konečného obrazu, což se zejména 
týká centrálního otvoru pro průchod primárního svazku. 
 
3.2 Ultravysokovakuový mikroskop 
 
Jedním z mikroskopů použitých pro experimenty byl ultravysokovakuový SLEEM (UHV 
SLEEM, obr. 3.5). Mikroskop byl zkonstruován pracovníky skupiny Mikroskopie a 
spektroskopie povrchů v Ústavu přístrojové techniky AV ČR a je vybaven systémem 
katodové čočky. 
Mikroskop lze provozovat v klasickém režimu SEM s primární energií v rozmezí 1 – 25 keV. 
V tomto režimu výrobce garantuje rozlišení 12 nm při 25 keV. Experiment přinesl údaj 13 nm 
při 10 keV. Systém katodové čočky umožňuje pozorování vzorků při libovolné energii 
dopadu s tím, že maximální předpětí vzorku je -10 keV. V režimu SLEEM lze dosáhnout 
rozlišení 25 nm při 1 keV a 43 nm při 10 eV.  
UHV SLEEM se skládá ze tří komor vakuově oddělených pomocí deskových ventilů. Jedná 
se o hlavní komoru, vedlejší komoru a vakuovou propust (obr. 3.5). Aparatura je kompletně 





Obr. 3.5 Experimentální aparatura UHV SLEEM. 
 
Mezi komorami aparatury je vzorek přemísťován pomocí vnějšími magnety ovládané 
posuvné tyče s koncovkou uchycující pouzdro vzorku. Pouzdro je vyrobeno z obrobitelné 
keramiky a kromě samotného vzorku, připojeného k vysokonapěťové průchodce předpětí, 
obsahuje zdroj elektronů pro vyhřívání vzorku do 1000 C, anebo je do něj možné zasunout 
detektor prošlých elektronů.  
Pracovní tlak v hlavní komoře UHV SLEEM je 10-10 mbar. Optická soustava je plně 
elektrostatická a zdrojem elektronů je Schottkyho katoda. V pozorovací komoře je detekční 
systém umožňující detekovat jak odražené, tak prošlé elektrony. BSE detektor je tvořen 
scintilátorem YAG s centrálním otvorem o průměru 300 µm, který v režimu CL detekuje BSE 
i SE. Prošlé elektrony (TE) zachycuje detektor tvořený rovněž destičkou YAG se stranově 
přisazeným světlovodem.  
Hlavní komora je vybavena analyzátorem energií signálních elektronů, umožňující provádět 
spektroskopii Augerových elektronů a také mikroskopii v energiově filtrovaném signále 
(Omicron). Pohled do hlavní komory UHV SLEEM je na obr. 3.6. Náklon vzorku je možný 





Obr. 3.6 Hlavní komora UHV SLEEM.  
 
Vedlejší přípravná komora UHV SLEEM je vybavena iontovým dělem (IQE 12-38, Specs) a 
možností vyhřívání vzorku až do teploty 1100°C, což umožňuje dosažení čistých a 
definovaných povrchů. Energii dopadu iontů na povrch vzorku lze měnit v rozmezí od 0,2 
keV  do 5 keV s tím, že úhel dopadu Ar iontů na povrch vzorku je řízen náklonem jeho 
držáku.  
Nezbytnost in-situ čištění povrchu kovů je demonstrována na příkladu oceli X210Cr12 na obr. 
3.7.  Na (a) je pohled do přípravné komory UHV SLEEM během čištění vzorku. Povrch je 
bombardován Ar ionty o energii 3 keV po dobu 1 hodiny pod úhlem 9° mezi iontovým 
svazkem a povrchem vzorku. Vyčištěná oblast je viditelná i po vyjmutí vzorku z aparatury po 
provedeném pozorování v UHV SLEEM (obr. 3.7 (b)). Snímek na obr. 3.7 (c) byl pořízen 
s energií elektronů 500 eV s cílem ukázat neprostupnost přirozeného oxidu pro pomalé 
elektrony. Zrna zobrazená v nečištěné části vlevo od vyznačeného okraje bombardované 
oblasti neposkytují žádnou informaci o svojí krystalové struktuře, zatímco v očištěné stopě je 





Obr. 3.7 In-situ čištění vzorků (viz text). 
 
Detailní popis aparatury lze nalézt v disertační práci [24].   
 
3.3 Komerční mikroskopy 
 
Část experimentů byla provedena v komerčních mikroskopech od firmy FEI (obr. 3.8), které 
jsou rovněž vybaveny systémem katodové čočky. Firma FEI používá pro označení tohoto 
režimu zkratku BD (beam deceleration). Jedná se o mikroskopy Magellan 400L (ÚPT AV 
ČR) a DualBeam Helios NanoLabTM 600i (JFE Steel Company, Kawasaki, Japan). Oba 
mikroskopy jsou vybaveny nejmodernější technologií FEI, a to elektronovým tubusem 
Elstar
TM
 s UC monochromátorem (energiová šířka < 0,2 eV, minimalizace chromatické vady) 
a Schottkyho katodou, a v případě mikroskopu Helios NanoLab 600i navíc také iontovým 
tubusem Tomahawk
TM
.   
Oba mikroskopy patří k absolutní špičce ve své třídě a nabízí rozlišení pod 1 nm. Podrobné 





Obr. 3.8 XHR SEM Magellan 400L a DualBeam Helios NanoLab 600i (FEI Company) [25]. 
 
Jak již bylo zmíněno, oba mikroskopy jsou vybaveny tzv. módem BD (tedy katodovou 
čočkou) a nabízejí přiložení záporného předpětí na vzorek až do –4 kV. Minimální energie 
dopadu primárních elektronů není u Magellanu omezena, zatímco u mikroskopu Helios 
NanoLab 600i lze nastavit nejméně 20 eV.  
Co do detekčního systému jsou si oba mikroskopy podobné až na absenci detektoru STEM v  
DualBeam Helios 600i. Mimo standardního Everhart-Thornleyho detektoru sekundárních 
elektronů (ETD) v komoře mikroskopu jsou oba přístroje vybaveny in-lens detektorem TLD 
(through-the-lens) nad objektivem, který může fungovat pro BSE i SE. Detektory ETD a TLD 
mohou pracovat také v  módu BD, ale nejlepší výsledky v tomto režimu poskytuje scintilační 
detektor zasouvaný pod pólový nástavec (CBS – concentric-back-scattered detektor).  
Detektor CBS se skládá z několika koaxiálních mezikruží a umožňuje úhlovou separaci 
detekovaných elektronů. V kombinaci s režimem CL, v němž jsou primární elektrony 
stahovány k optické ose, lze volbou vhodné pracovní vzdálenosti a imerzního poměru 
detekovat prakticky celé úhlové spektrum emitovaných elektronů. Elektrony emitované pod 
malými úhly, které uniknou otvorem v detektoru do tubusu, zachycuje detektor TLD.  
Schéma CBS detektoru na obr. 3.9 ukazuje čtyři soustředná pole detektoru a jeho umístění 






Obr. 3.9 Schématický nákres detektoru CBS v mikroskopech FEI – Magellan a Helios 
NanoLab 600i [26]. 
 
Mikroskop Magellan v ÚPT AV ČR je vybaven energiově disperzním analyzátorem rtg záření 
APOLO X (firma EDAX), detektorem EBSD (electron back scatter diffraction) s kamerou 










4 Faktory ovlivňující krystalografický kontrast 
 
Lokální krystalografická orientace je jednou z velmi důležitých charakteristik krystalických 
materiálů, a to z pohledu jak základního, tak aplikovaného výzkumu. Krystalografická 
orientace, velikost a vzájemné natočení jednotlivých zrn v polykrystalech, společně s jejich 
teplotní stabilitou a změnami spojenými s technologickými operacemi, jsou zásadními faktory 
ovlivňujícími výsledné mechanické vlastnosti materiálů a jejich praktické využití. 
S mapováním krystalové orientace souvisí rovněž možnost zobrazit vnitřní napětí v materiálu, 
což je z hlediska praktických aplikací velmi důležité.  
Intenzitu krystalografického kontrastu v SEM ovlivňuje celá řada faktorů. Mezi 
nejvýznamnější patří primární energie elektronového svazku, poloha a typ detektoru a 
samozřejmě stav povrchu. Existuje několik publikací, v nichž lze nalézt obecná doporučení, 
jak nastavit parametry mikroskopu tak, aby byl kontrast krystalové orientace co největší. Tyto 
publikace se obecně shodují v tom, že k dosažení lepšího kontrastu mezi zrny v 
polykrystalických materiálech je nutno detekovat elektrony odražené pod velkými úhly od 
optické osy. Jednoduchým způsobem, jak toho dosáhnout, je zmenšit pracovní vzdálenost, 
tedy vzdálenost mezi povrchem vzorku a detektorem, zejména pokud jde o detektor 
odražených elektronů umístěný koaxiálně nad vzorkem a pod pólovým nástavcem objektivu. 
Publikace se však rozcházejí, pokud jde o vliv energie primárního svazku. Práce [27] uvádí, 
že s rostoucí energií primárního svazku elektronů roste i krystalografický kontrast a ukazuje 
výsledky experimentu se zobrazováním různě orientovaných krystalů s primární energií 
rostoucí od 5 keV po 30 keV. Nárůst intenzity krystalografického kontrastu na vyšších 
energiích je zdůvodněn zvětšováním interakčního objemu. S rostoucí energií dopadu vnikají 
elektrony hlouběji do objemu vzorku a jsou více ovlivněny uspořádáním atomů v jednotlivých 
krystalech. Jiná publikace [28] uvádí, že krystalografický kontrast naopak roste s klesající 
energií primárního svazku a zdůvodňuje tento jev růstem poměru elasticky odražených BSE 
k elektronům odraženým nepružně.  Experimenty v této publikaci byly provedeny s primární 
energií svazku od 15 keV do 2 keV. Slabinou obou experimentálních prací je opomenutí 
přítomnosti přirozeného oxidu a kontaminace na povrchu vzorků. Oba experimenty byly 
provedeny ve standardních vakuových podmínkách, bez možnosti očištění povrchu vzorku od 
oxidové vrstvy. Typická tloušťka přirozeného oxidu u ocelí je v rozmezí 1 až 5 nm [29] a u 
neželezných kovů, jakou jsou například hliníkové slitiny, dosahuje tloušťky až 10 nm [30]. 
Přítomnost oxidu není tedy zanedbatelným parametrem a jeho tloušťka navíc není konstantní 
u všech zrn, což ztěžuje interpretaci výsledků. K objektivnímu posouzení vlivu energie 
primárního svazku na krystalografický kontrast je nezbytné provést experimenty na čistých 
površích kovů zbavených přirozeného oxidu a také zamezit vzniku kontaminace. Těmto 
požadavkům vyhovuje mikroskop UHV SLEEM nabízející možnost in-situ čištění 
v přípravné komoře mikroskopu pomocí iontového děla. UHV podmínky zaručují, že povrch 
vzorku nebude kontaminován uhlovodíky. Další slabinou uvedených prací je posuzování 
intenzity krystalografického kontrastu pouze na základě subjektivního vnímání, bez jakékoli 
zmínky o nastavení hodnot jas/kontrast a o kvantifikaci kontrastu obrazu.  
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V této kapitole bude dále diskutován vliv typu a pozice detektoru na krystalografický 
kontrast, vliv přítomnosti přirozeného oxidu na povrchu vzorku a užitečnost metody SLEEM 
jako účinného nástroje pro mapování krystalové orientace polykrystalických materiálů 
s mimořádnou citlivostí vůči velmi malým změnám v krystalové orientaci způsobeným 
vnitřním pnutím v materiálu. 
4.1. Energie primárního svazku 
 
Pro posouzení vlivu energie primárního svazku na krystalografický kontrast byl v mikroskopu 
UHV SLEEM proveden experiment s austenitickou ocelí. K odstranění vrstvy přirozeného 
oxidu byl povrch vzorku před pozorováním očištěn v přípravné komoře mikroskopu ionty 
Ar
+
. Ultravysoké vakuum v pozorovací komoře umožňuje nepřítomnost plynných uhlovodíků, 
které se po adsorpci na povrchu vzorku bombardovaného elektrony stávají zdrojem uhlíkaté 
kontaminace. Tím je zaručeno, že detekovaný signál pochází pouze z austenitických zrn. Graf 
na obr. 4.1 zobrazuje závislost kontrastu mezi dvěma zrny austenitu v oceli X210Cr12. 
Kontrast mezi zrny 1 a 2 byl počítán jako C1/2 = (S1-S2)/(S1+S2)  100 (%), kde Sx značí 
střední hodnotu signálu z daného zrna.  
 
Obr. 4.1 Graf závislosti kontrastu mezi zrny austenitu s označením 1 a 2 v oceli X120Cr12 na 
primární energii svazku. Experiment byl proveden v režimu SEM v mikroskopu UHV SLEEM 




Z  obr. 4.1 plyne, že s rostoucí energií primárního svazku kontrast mezi zrny s odlišnou 
krystalovou orientací klesá. Vysvětlení tohoto jevu lze opřít o teorii rozpracovanou 
v publikaci [28], kde však nebyla experimentálně podložena. Se snižující se energií dopadu 
primárních elektronů dochází ke zmenšování interakčního objemu, s čímž souvisí i vyšší 
zastoupení pružně odražených BSE v celkovém počtu detekovaných elektronů. Výsledkem je 
vyšší intenzita krystalografického signálu.  
Pro standardní SEM tato závislost obecně platná není. Důvodem je vrstva přirozeného oxidu, 
která se při snižování energie a rostoucí povrchové citlivosti stává důležitější a výsledný 
kontrast je jí více ovlivňován. K potlačení krystalografického kontrastu při nižších energiích 
dopadu přispívá také kontaminace povrchu. Ve standardním SEM se proto vyšší energie 
dopadu jeví jako výhodnější pro dosažení lepšího kontrastu mezi různě orientovanými zrny.  
Použití nízkých energií dopadu primárního svazku nevede pouze k vylepšení 
krystalografického kontrastu, ale má svůj význam i při zkoumání jemnozrnných materiálů, u 
nichž mohou rychlé elektrony malými zrny procházet bez interakce přinášející informaci. 
Detekovaný signál může být tvořen nejen zrny na povrchu vzorku, ale i dalšími zrny v 
hlubších vrstvách, což vede k nejednoznačným výsledkům analýz jemnozrnných materiálů. 
Graf na obr. 4.2 srovnává výsledky obrazové analýzy směřující k získání informace o 
distribuci velikosti zrna v ultrajemnozrnné mědi metodou difrakce zpětně odražených 
elektronů (EBSD) a metodou SLEEM, a to jak v prostředí standardního vakua (HV SLEEM) 
s dopadovou energií svazku 7 keV, tak na in-situ čištěném povrchu v mikroskopu UHV 
SLEEM s energií 1 keV. Analýza byla provedena z plochy o rozloze 40  40 µm v případě 
metody EBSD, 43,2  43,2 µm při použití techniky HV SLEEM a  UHV SLEEM 
mikrosnímky zahrnovaly oblast o ploše 48  48 µm. Typická velikost zrna se shoduje ve 
výsledcích metod EBSD a HV SLEEM a činí 0,3 µm, zatímco v případě UHV SLEEM je tato 
hodnota 0,7 µm. Vyšší hodnota velikosti zrna u metody UHV SLEEM je důsledkem vyšší 
povrchové citlivosti, kdy signální elektrony pocházejí pouze z jednotlivých zrn na povrchu 
vzorku a nedochází ke zkreslení údajů prostřednictvím emise elektronů i ze zrn nacházející se 
pod nimi.  
Velmi nízké energie elektronů nelze doporučit pro mapování zbytkových napětí. Se snižující 
se energií a tedy zmenšující se hloubkou průniku elektronů (obr. 4.3) ztrácejí primární 
elektrony možnost interagovat s poruchami krystalové mřížky v prostoru vzorku. Obr. 4.3 
ukazuje deformovaná feritická zrna v oblasti laserového svaru. Při vyšších energiích dopadu 
elektronů (4.3 (a)) se zobrazí i vnitřní struktura zrn, tzv. subzrna vzniklá v důsledku velkých 
vnitřních pnutí, kdežto snímek (4.3 (b)) pořízený na nižší energii tuto informaci postrádá a 






Obr. 4.2 Distribuce velikosti zrna v ultrajemnozrnné Cu, získaná pomocí metod EBSD, HV 




Obr. 4.3 Střed laserového svaru ocelí DOMEX a DC01, zobrazený v UHV SLEEM při energii 




4.2 Geometrie a účinnost detekce 
 
Zpětně odražené elektrony lze podle úhlu, pod kterým jsou emitovány z povrchu vzorku, 
rozdělit na nízkoúhlové BSE nesoucí především informaci o chemickém složení vzorku (tzv. 
kontrast atomového čísla, Z kontrast), a vysokoúhlové BSE, jež jsou produkty elastických 
srážek a obsahují informaci o krystalové struktuře vzorku.  
Jedním z nejjednodušších způsobů, jak detekovat elektrony odražené směrem do větší 
vzdálenosti od optické osy, je zmenšit pracovní vzdálenost (obr. 4.4). Stejná oblast na 
povrchu feritické oceli byla dvakrát zobrazena s primární energií svazku 10 keV a jedinou 
změnou v nastavení mikroskopu bylo zmenšení pracovní vzdálenosti z 8 mm (obr. 4.4 (a)) na 
4 mm (obr. 4.4 (b)).  
 
 
Obr. 4.4 Mikrosnímek feritické oceli v signálu BSE, pořízený ve standardním režimu SEM 
s energií 10 keV při pracovní vzdáleností 8 mm (a) a 4 mm (b).  
 
Možnost separovat elektrony podle úhlu jejich emise ze vzorku má praktické využití nejen pro 
získání výrazného krystalografického kontrastu. V režimu katodové čočky jsou elektrony 
stahovány směrem k optické ose, což umožňuje detekovat celé jejich úhlové spektrum. 
Moderní mikroskopy, jako např. dualbeam Helios NanoLab a Magellan (FEI), jsou vybaveny 
detektorem BSE, který je rozdělen do několika mezikruží (viz detektor CBS) poskytujících 
samostatně zpracovatelný obrazový signál. Obr. 4.5 ukazuje povrch mutifázové oceli na 
mikrosnímcích pořízených se stejnou energií dopadu primárních elektronů, avšak lišících se 
úhlovým spektrem detekovaných elektronů. Elektrony zachycené nejblíže optické ose (obr. 
4.5 (a)) nesou informaci především o topografii vzorku a poskytují dobrý přehled o hranicích 
zrn. S narůstající vzdáleností mezikruží detektoru od optické osy se uplatňuje detekce 
elektronů emitovaných pod velkými úhly a projevuje se růst krystalografického kontrastu 
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(obr. 4.5 (b) až 4.5 (d)). Elektrony emitované pod velmi vysokými úhly od optické osy (obr. 
4.5 (e)) jsou produktem interakcí s nerovnostmi povrchu a poskytují opět informaci o 
topografii vzorku, avšak bez vlivu hranového efektu jako  je tomu v obr. 4.5 (a).  
 
 
Obr. 4.5 Mikrosnímky multifázové oceli pořízené v HV SLEEM s dopadovou energií 
primárního svazku 440 eV a předpětím vzorku –4000 V. Detekované úhly (směrem od optické 
osy) jsou 0°-15°(a), 15°-26°(b), 26°-42°(c), 42°- 61°(d) a 61°-85°(e). Snímek (a) pochází 
z detektoru TLD, na který přicházejí elektrony prošlé otvorem detektoru CBS, a další čtyři 
snímky jsou z mezikruží CBS. 
Další výhodou separace signálních elektronů podle polárního úhlu emiseje zvýšení 
materiálového kontrastu mezi precipitáty. Mikrosnímky 4.6 (a) až 4.6 (e) byly pořízeny 
v režimu katodové čočky s energií 450 eV, zatímco snímek 4.6 f) odpovídá standardnímu 
režimu s primární energií 4 keV. Podobně jako v předchozím obr. 4.5 jsou detekovanými 
intervaly úhlu emise postupně 15°-26°(a), 26°-42°(b), 42°-61°(c) a 61°-85°(d) z jednotlivých 
mezikruží detektoru CBS V obr. 4.6 (a) je velikost signálu z precipitátů TiC a Fe3C přibližně 
stejná, avšak u mikrosnímků 4.6 (b) a 4.6 (c) se výrazně liší, což umožňuje rozpoznat složení 
precipitátů nejen na základě jejich tvaru a velikosti. Snímek 4.6 (b) poskytuje rovinný obraz 
precipitátů s absencí plastického efektu, naopak obrazový signál z mezikruží CBS nejvíce 
vzdáleného od optické osy (obr. 4.6 (d)) postrádá jakoukoli informaci o chemickém složení 




Obr. 4.6 Krystalografický kontrast mezi feritickými zrny a materiálový kontrast mezi 
precipitáty a matricí v jednotlivých mezikružích detektoru CBS ((a) až (d)) a v součtu všech 
segmentů ((e) a (f)). Energie dopadu 450 eV a předpětí vzorku -4000V platí pro snímky (a)-
(e), zatímco snímek (f) byl pořízen bez předpětí vzorku s primární energií svazku 4000 eV. 
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4.3 Předpětí vzorku 
 
V kapitole 3 byl popsán vliv elektrostatického pole vytvářeného předpětím vzorku na 
trajektorie signálních elektronů, zejména na jejich stahování směrem k optické ose. Jak bylo 
ukázáno v předchozím odstavci, detekce elektronů odražených pod velkými úhly od optické 
osy vede k dramatickému zvýšení krystalografického kontrastu. Současně bylo prokázáno, že 
u čistých povrchů se kontrast mezi oblastmi s různou krystalovou orientací zvyšuje se 
snižující se energií dopadu primárního svazku (odst. 4.1). Režim katodové čočky tedy spojuje 




Obr. 4.7 Simulace trajektorií BSE v poli katodové čočky s odpovídajícími  mikrosnímky 
martenzitické oceli. Primární energie svazku 6 keV, předpětí na vzorku –2 keV (a) a -5 keV 
(b) (publikováno v [31]). 
 
Závislost kontrastu mezi třemi dvojicemi zrn na energii dopadu je uvedena v obr. 4.8. 
Kontrast mezi zrny austenitu X a Y v oceli X210Cr12 byl počítán způsobem jako X/Y = (SX-
SY)/(SX+SY)  100 (%), kde S je střední hodnota signálu z daného zrna. Primární energie 
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elektronového svazku byla 6022 eV a elektrony byly brzděny pomocí záporného předpětí na 
vzorku až na jednotky eV. K výraznému nárůstu kontrastu dochází pod 1 keV a maxima je 
dosaženo okolo 500 eV.  
 
Obr. 4.8 Mikrosnímky oceli X210Cr12 pořízené v mikroskopu UHV SLEEM s energií dopadu 
primárních elektronů 6022 eV (a), 4000 eV (b), 2000 eV (c), 1000 eV (d), 500 eV (e), 100 eV 
(f), 50 eV (g), 10 eV (h) a 4 eV (i), společně s mapou krystalografické orientace zrn z téže 
oblasti, získanou metodou EBSD (j). Závislost kontrastu mezi zrny očíslovanými v (j) na 
energii dopadu primárního svazku je vynesena v grafu (l) (publikováno v [31]). 
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4.4 Stav povrchu  
 
Jedním z velmi významných faktorů, který ovlivňuje dosažitelný krystalografický kontrast, je 
stav povrchu vzorku, konkrétně přítomnost přirozeného oxidu. Vliv vrstvy oxidu roste 
s klesající energií dopadu elektronů a při velmi nízkých energiích se vrstva stává 
neprostupnou (obr. 4.9). Mikrosnímek na obr 4.9 byl pořízen v mikroskopu UHV SLEEM a 
porovnává přirozeným oxidem pokrytou oblast s oblastí očištěnou  in-situ  pomocí iontů Ar+ 
v přípravné komoře mikroskopu. Pro pomalé elektrony je vrstva oxidu zřejmě neprostupná a 
brání získání informací o reálné struktuře materiálu, v tomto případě polykrystalické 




Obr. 4.9 Mikrosnímek povrchu ultrajemnozrnné Cu získaný s energií dopadu primárního 
svazku 500 eV v UHV SLEEM. Část povrchu je pokryta přirozeným oxidem (b) a zbývající 




Přítomnost přirozeného oxidu není problematická jen v případě nízkých energií dopadu 
elektronů, nýbrž komplikuje interpretaci kontrastu obecně. U nedokonale očištěných povrchů 
se kontrast mezi zrny mění nejen se změnou energie dopadu elektronů, ale i se změnou 
proudu ve stopě (obr. 4.10). Stejná oblast povrchu vzorku slitiny AZ 93 byla zobrazena 
s dopadovou energií 500 eV a s různým proudem ve stopě svazku, a totiž 40 pA (a) a 80 pA 
(b). Inverze kontrastu mezi dvěma zrny je naznačena šipkou. U iontově očištěných vzorků 





Obr. 4.10 Mikrosnímky povrchu slitiny AZ93 v režimu HV SLEEM. Energie dopadu 







5 Vybrané aplikace  
 
V předešlé kapitole bylo předvedeno, jak systém katodové čočky v rastrovacím elektronovém 
mikroskopu umožňuje získat mikrosnímky s velmi vysokým kontrastem mezi oblastmi 
s odlišnou krystalografickou orientací, jako jsou např. zrna v polykrystalech.  
V této kapitole bude schopnost metody mikroskopie pomalými elektrony reagovat velice 
citlivě i na malé změny v krystalové orientaci využita při zkoumání mikrostruktury 
technických materiálů vyznačujících se mimořádně složitou mikrostrukturou.  
Vzorky k experimentům byly získány prostřednictvím spolupráce jak s akademickými 
pracovišti, tak s průmyslovými partnery. Multifázové oceli byly poskytnuty firmami 
VoestAlpine Stahl GmbH (Linz, Austria) a JFE Steel (Kawasaki, Japan). Struktury připravené 
tvářenim v semi-solid stavu byly připraveny výzkumným centrem FORTECH (Výzkumné 
centrum tvářecích technologií) náležícímu Západočeské Univerzitě v Plzni. Jednalo se o ocel 
X210Cr12 a ocel CMP 15V. Ultrajemnozrnná měď byla získána prostřednictvím spolupráce 
s Ústavem materiálového inženýrství Fakulty strojního inženýrství VUT v Brně. Feritickou 
ocel se strukturou částečně rekrystalizovanou po válcování za studena poskytla firma JFE 
Steel (Fukuyama, Japan). Laserové svary duplexní oceli byly připraveny v Ústavu přístrojové 
techniky AV ČR skupinou Laserové technologie a hliníková slitina obsahující precipitáty β 
fáze byla připravena na University of Toyama (Toyama, Japonsko).  
Experimentální práce byla prováděna na několika pracovištích. Experimenty v prostředí 
ultravysokého vakua v mikroskopu UHV SLEEM byly provedeny v Ústavu přístrojové 
techniky AV ČR, kde byl rovněž využit mikroskop Magellan 400L vybavený analyzátory 
EDX a EBSD a mikroskop TESCAN VEGA TS 50 MM adaptovaný na pozorování pomocí 
velmi pomalých elektronů. Další část experimentů byla uskutečněna v laboratořích firmy JFE 
Steel nacházejících se v Kawasaki, kde byl k dispozici dualbeam Helios NanoLab 600i. 
Studium precipitátů v hliníkové slitině bylo uskutečněno v rámci pobytu na univerzitě 
v Toyamě v laboratořích Ústavu materiálového inženýrství, které jsou vybaveny 
mikroskopem HITACHI S-3500H. Tento mikroskop byl dovybaven systémem katodové 











5.1 Multifázové oceli 
 
Pro aplikační experimenty byly vybrány pokročilé vysokopevnostní oceli (advanced high 
strength steels, AHSS) pro jejich mimořádně komplikovanou mikrostrukturu. Do této skupiny 
patří dvoufázové oceli, oceli s transformačně indukovanou plasticitou (TRIP, transformation 
induced plasticity) a martenzitické oceli. Studie se zaměřila na oceli TRIP, jejichž vnitřní 
struktura je graficky znázorněna v obr. 5.1. 
 
Obr. 5.1 Fázové složení oceli TRIP [33]. 
 
Oceli TRIP se vyznačují mimořádnou kombinací vysoké pevnosti a vynikající plasticity a 
proto se jejich hlavní aplikační oblastí stal automobilový průmysl [33]. Pro další vývoj těchto 
ocelí je nezbytná znalost vzájemného vztahu mezi vnitřní strukturou a výslednými 
mechanickými vlastnostmi. Z tohoto důvodu je nutné zjistit zastoupení jednotlivých fází, 
jejich velikost, morfologii a distribuci v matrici [35,36]. Z hlediska výsledných užitných 
vlastností je velmi důležitou fází zbytkový austenit (ϒR) a jeho stabilita. K charakterizaci této 
fáze se standardně užívají difrakční techniky (RTG, neutrony) či magnetické metody [37]. 
Jimi získáme údaj o objemovém procentu této fáze v materiálu, ale informace o velikosti, 
morfologii a rozložení v matrici chybí. Proto se využívá mikroskopických metod, jako je 
optická mikroskopie (LOM), rastrovací elektronová mikroskopie (SEM) a (rastrovací) 
prozařovací elektronová mikroskopie ((S)TEM) [38]. LOM je velice jednoduchá a rychlá 
metoda, která je založena na selektivním leptání jednotlivých fází pomocí různých leptadel a 
jejich vzájemném kontrastu v obraze. Speciálními postupy lze sice rozlišit jednotlivé fáze, ale 
slabinou je nízké rozlišení, které je pro moderní typy AHSS nedostatečné [38]. Mezi další 
běžně využívané techniky patří SEM, ale z důvodu nerozlišitelnosti mezi martenzitem a ϒR se 
musí kombinovat s metodou difrakce zpětně odražených elektronů (EBSD) [39]. Pomocí 
EBSD lze tyto fáze snadno rozpoznat na základě odlišnosti krystalové mřížky; austenit má 
plošně středěnou kubickou mřížku (FCC) zatímco martenzit má kubickou mřížku prostorově 
středěnou (BCC), popř. mřížku tetragonální. Martenzit je také možné identifikovat v mapách 
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parametru kvality difrakčních stop (tzv. Image Quality, IQ map), kde se jeví ze všech fází 
nejtmavší v důsledku vysokého pnutí v krystalové mřížce. Technika EBSD má však svá 
úskalí spojená se složitostí přípravy povrchu vzorku a značnou časovou náročností měření, ale 
také s obtížností interpretace dat, která snadno může vést k chybnému závěru [40, 41]. 
Metody STEM a TEM vynikají svým vysokým rozlišením umožňujícím identifikovat 
jednotlivé fáze na základě jejich substruktury. Nevýhoda těchto metod spočívá v nanejvýš 
náročné přípravě vzorku tvořeného velice tenkou fólií a v možnosti zkoumat pouze malou 
oblast materiálu. Celkově lze říci, že pokud je požadována komplexní informace o 
mikrostruktuře AHSS oceli, je nutno použít kombinaci difrakčních a mikroskopických 
technik.  
Jako velice perspektivní pro charakterizaci takto komplikovaných struktur se ukazuje 
mikroskopie pomalými a velmi pomalými elektrony, což je dáno její mimořádnou citlivostí 
vůči krystalové struktuře vzorku v důsledku detekce elektronů emitovaných pod velkými úhly 
od optické osy a také vůči existenci vnitřních pnutí v materiálu [42]. Experimenty s AHSS 
ocelemi byly vedeny dvěma směry. První série experimentů byla provedena na ocelích 
s feriticko-bainitickou matricí, u nichž byl zkoumán vliv přítomnosti niobu na morfologii 
bainitu. V tomto případě byla využita citlivost metody SLEEM na krystalovou orientaci 
vzorku a experimenty byly provedeny na in-situ čištěných površích v mikroskopu UHV 
SLEEM. Druhá série experimentů byla cílena na zobrazení jednotlivých fází v  oceli TRIP, 
zvláště na odlišení martenzitu a zbytkového austenitu. Pro tuto fázi studia byl využit 
DualBeam Helios NanoLab 600i nacházející se v laboratořích JFE Steel v Kawasaki.  
5.1.1 Vliv Nb na morfologii bainitu v TBF ocelích   
 
Pro posouzení vlivu niobu na morfologii bainitu v TRIP ocelích CMnSiCr s feriticko-
bainitickou strukturou (TBF) byly připraveny firmou VoestAlpine Stahl dva typy vzorků. 
První z nich neobsahoval niob a jednalo se o vzorek referenční. Druhý vzorek obsahoval 
0,025% niobu. Povrch vzorků byl připraven tradičním metalografickým postupem 
zahrnujícím mechanické broušení a leštění zakončené elektrolytickým leštěním.   
Obr. 5.2 zobrazuje mikrostrukturu referenčního a niob obsahujícího vzorku ve standardním 
SEM. Mikrosnímky obr. 5.2 (a) a 5.2 (c) ilustrují zjemnění zrna v důsledku legování niobem. 
Referenční materiál obsahuje laťkový bainit, kdežto materiál obsahující niob je 
charakterizován bainitem s globulární morfologií. V referenčním vzorku se mezi laťkami 
bainitu nachází velké množství cementitu (obr. 5.2 (c)). Naopak globulární bainit v niobem 
mikrolegovaném vzorku oceli TBF (obr. 5.2 (d)) obsahuje cementitu mnohem méně. 
Současně se změnou morfologie bainitu z laťkového na globulární se tvar zbytkového 




Obr. 5.2 Mikrosnímky referenčního vzorku bez niobu (a, c) a mikrolegovaného vzorku 
obsahujícího 0,025% Nb (b, d), pořízené ve standardním SEM při energii 20 keV.  PAGB – 
hranice primárního austenitického zrna, αB - bainit, γr – zbytkový austenit, α’ – martenzit, θ - 
cementit.  
 
Přestože SEM poskytuje řadu informací o mikrostruktuře TBF ocelí, údaje o krystalografii 
úplně chybí. Právě zde nachází uplatnění metoda UHV SLEEM, která díky detekci elektronů 
odražených pod velkými úhly od optické osy společně s možností in-situ čištění povrchů 
vzorků od přirozeného oxidu zajistí vysoký kontrast mezi místy s odlišnou krystalovou 
orientací.  
S klesající energií dopadu elektronového svazku se hloubka průniku elektronů stává 
srovnatelnou s tloušťkou přirozeného oxidu, který je proto nutné z povrchu odstranit. Vzorky 
byly očištěny ionty Ar+ s energií 5 keV, dopadající pod úhlem 9°od povrchu vzorku, a čištění 
probíhalo po dobu 60 minut. Na obr. 5.3 je mikrosnímek z UHV SLEEM ukazující povrch 






Obr. 5.3 Mikrosnímek z UHV SLEEM in-situ čištěného povrchu (a) vzorku oceli TBF a 
povrchu pokrytého přirozeným oxidem (b), pořízený s energií dopadu primárních elektronů 
500 eV.  
 
V kapitole 4 byl popsán vliv elektrostatického pole CL na trajektorie signálních elektronů a 
vliv detekce vysokoúhlých BSE na krystalografický kontrast. Růst intenzity 
krystalografického kontrastu s klesající energií dopadu primárního svazku elektronů a 
s rostoucím imerzním poměrem je demonstrován na obr. 5.4. Maximálního kontrastu je 
dosaženo na energii 500 eV (obr. 5.4 (g)). Z tohoto důvodu bude právě tato energie použita 
při pořizování mikrosnímků porovnávajících morfologii bainitu u referenčního a u niob 





Obr. 5.4 Mikrosnímky z UHV SLEEM referenčního vzorku oceli TBF (bez niobu) získané 
s energií dopadu primárních elektronů 6038 eV (a), 5000 eV (b), 4000 eV (c), 3000 eV (d), 
2000 eV (e), 1000 eV (f), 500 eV (g), 50 eV (h) a 10 eV (i). Primární energie svazku byla 6038 
eV (publikováno v [43]). 
 
 
Obr. 5.5 porovnává mikrosnímek referenčního vzorku oceli TBF získaný v mikroskopu UHV 
SLEEM ve standardním režimu s primární energií svazku 6038 eV (a) a v režimu CL při 
energii dopadu 500 eV (b) s mapou krystalové orientace získanou metodou EBSD (d) 
v mikroskopu Magellan. Režim CL poskytl mikrosnímek s velmi vysokým krystalografickým 
kontrastem a dobrou viditelností hranic jednotlivých zrn.  Porovnání tohoto mikrosnímku 
(obr. 5.5 (b)) s EBSD mapou krystalové orientace (obr. 5.5 (d)) potvrzuje, že metoda SLEEM 
je velmi citlivá i vůči malým změnám v krystalové orientaci, a tedy i mezi místy s velmi 




Obr. 5.5 Mikrosnímky z UHV SLEEM referenčního vzorku oceli TBF pořízené s primární 
energií elektronového svazku 6038 eV (a) a s dopadovou energií 500 eV (b), EBSD mapa 
jednotlivých fází (c) – červená mřížka FCC, zelená mřížka BCC, a EBSD mapa krystalové 
orientace (d) (publikováno v [43]). 
Porovnáním obrazu z UHV SLEEM s výsledky mapování krystalové orientace pomocí 
metody EBSD bylo ověřeno, že zobrazení in-situ čištěného povrchu tohoto typu vzorku 
pomocí pomalých elektronů umožňuje citlivě reagovat i na malé změny v krystalové 
orientaci. Toho bylo využito k posouzení vlivu přítomnosti niobu na mikrostrukturu oceli 
TBF. Obr. 5.6 a 5.7 porovnávají strukturu referenčního vzorku (a) se vzorkem 
mikrolegovaným niobem (b). Při nižších zvětšeních (obr. 5.6) lze sledovat morfologii bainitu 
a zjemnění zrna za přítomnosti niobu. Vyšší zvětšení (obr. 5.7) detailně zviditelňují 
krystalovou orientaci jednotlivých zrn, hranice zrn a fáze ve struktuře, čímž kombinují 
výhody jak standardních mikrosnímků ze SEM, tak metody EBSD. Přitom technika SLEEM 





Obr. 5.6 Mikrosnímky z UHV SLEEM oceli TBF s obsahem niobu 0% (a) a 0,025% (b), 




Obr. 5.7 Mikrosnímky z UHV SLEEM oceli TBF, získané s energií dopadu primárních 
elektronů 500 eV. Obsah niobu 0% (a) a 0, 025% (b); zvětšená oblast ze snímku 5.6 





5.1.2 Mapování zbytkového austenitu v  ocelích TRIP 
 
Druhá část experimentů byla věnována studiu ocelí TRIP v komerčním mikroskopu Helios 
NanoLab 600i (FEI Comp.), který je od výrobce vybaven možností přiložit na vzorek předpětí 
(CL mód). Povrch vzorků byl připravován tradičním metalografickým postupem zahrnujícím 
mechanické broušení, které bylo následováno leštěním a konečně elektrolytickým leštěním. 
Elektrolyticky byl vzorek leštěn těsně před vložením do komory mikroskopu, aby bylo 
dosaženo minimální tloušťky přirozeného oxidu na povrchu vzorku.  
Jak bylo uvedeno v úvodu této kapitoly, výsledné vlastnosti multifázových ocelí jsou 
ovlivněny jejich fázovým složením. Rozlišení jednotlivých fází v klasickém SEM je obtížné, 
ne-li nemožné (obr. 5.8), a proto je nutno použít metodu EBSD, která je nejen časově 
náročná, ale i problematická v důsledku obtížné interpretace dat u složitých vzorků.  
 
 
Obr. 5.8 Standardní BSE snímek oceli TRIP pořízený v SEM na 20 keV a fázová EBSD mapa 
identické oblasti (austenit=zelená, ferit=červená) (publikováno v [45]). 
Díky své mimořádné citlivosti vůči krystalové orientaci a schopnosti zobrazit i deformace 
mřížky způsobené vnitřním pnutím umožňuje metoda SLEEM rozlišit jednotlivé fáze, jak je 
demonstrováno na obr. 5.9. Mikrosnímky oceli TRIP při 500 eV nabízejí silný kontrast mezi 
zrny feritu a při větších zvětšeních lze identifikovat fázi ϒR, u níž lze pozorovat i dvojčatění 
typické pro FCC mřížku (obr. 5.9 (d)). Odlišitelný je i martenzit vykazující složitou 
mikrostrukturu složenou z jehlic (obr. 5.9 (e)), a na posledním snímku jsou viditelné všechny 
čtyři fáze s vynikajícím kontrastem (obr. 5.9 (f)). Pro ověření správnosti identifikace fází byla 
provedena EBSD analýza dané oblasti. Fázová mapa (obr. 5.9 (b)) rozlišuje BCC mřížku 
feritu a FCC mřížku austenitu, zatímco martenzit lze snadno identifikovat z IQ mapy (obr. 5.9 




Obr. 5.9 Mikrosnímky oceli TRIP pořízené na 500 eV v HV SLEEM,demonstrující schopnost 
metody identifikovat jednotlivé fáze; přehledový snímek s malým zvětšením (a), odpovídající 
fázová mapa (b) a mapa parametru IQ (c), austenit (d), martenzit (e) a mikrosnímek 
obsahující všechny fáze (f); αB - bainit, γR – zbytkový austenit, α’ – martenzit. (Publikováno v 
[45]). 
Pomocí metody SLEEM lze tedy jednotlivé fáze od sebe odlišit. U jemnozrnných struktur je 
však nutno použít velká zvětšení, což znesnadňuje efektivní mapování větších oblastí na 
vzorku. Dalším jevem, který komplikuje mapování martenzitu a ϒR, je vysoký kontrast mezi 
různě orientovanými feritickými zrny. Tento kontrast lze však účinně potlačit při nízkých 
dopadových energiích, kdy je vrstva přirozeného oxidu a kontaminace pro pomalé primární 
elektrony málo propustná nebo neprostupná, jak demonstruje obr. 5.10. Na snímcích jsou 
vidět jen hranice mezi zrny feritu a tmavá fáze martenzitu. Nízký obrazový jas martenzitu lze 
vysvětlit na základě odlišnosti jeho vnitřní struktury od ostatních fází. Díky velice nízkým 
energiím dopadu spolu s přítomností vrstvy přirozeného oxidu na povrchu dochází k potlačení 
kontrastu krystalové orientace u feritických zrn a zároveň ke vzniku výrazného kontrastu fáze 
martenzitu. Toho lze s úspěchem využít k mapování ϒR ve struktuře, jak ukazuje mikrosnímek 
pořízený s energií 20 eV na obr. 5.11. Série snímků na tomto obrázku zobrazuje vývoj 
kontrastu mezi ϒR a martenzitem a je vidět, že při energii 20 eV vymizel kontrast mezi zrny 
feritu a došlo ke ztmavnutí martenzitické fáze. ϒR vystupuje z matrice a bez potřeby velkého 
zvětšení, pouze na základě intenzity signálu, jej můžeme jednoznačně identifikovat, což 
umožňuje inspekci velké oblasti na vzorku v rozumném čase. Snímky je možno použít jako 
vstupní data pro obrazovou analýzu a po zmapování rozsáhlejší oblasti získat informaci o 
obsahu ϒR v materiálu bez nutnosti užití difrakčních metod. V porovnání s difrakčními 




Obr. 5.10 Ocel TRIP zobrazená při energii dopadu elektronů: 40 eV (a), 50 eV (b), 60 eV (c), 




Obr. 5.11  Mikrosktruktura oceli TRIP zobrazená s primární energií svazku 4 keV (a) a 
v režimu CL na dopadových energiích 4 keV (b), 450 eV (c), 100 eV (d) a 20 eV (e) 
(publikováno v [46]). 
 
Pro lepší odlišení fází a matrice lze využít vlastností zobrazení v jednotlivých mezikružích 
CBS detektoru, kdy je možné potlačit či naopak zdůraznit určitý druh kontrastu (obr. 5.12). 
Elektrony detekované v blízkosti optické osy zobrazují složitou topografii povrchu vzorku a 
slabý kontrast mezi zrny feritu (obr. 5.12 (a)). Poslední mezikruží CBS detektoru detekuje za 
daných podmínek elektrony odražené pod úhlem 61°-87°od normály povrchu vzorku a 
poskytuje informaci pouze o topografii povrchu oproštěnou o krystalografický kontrast. Jak 
jsme předpokládali, největší kontrast mezi feritickými zrny je dosažen při detekci 
vysokoúhlových BSE (obr. 5.12 (c)).  
Při detekci elektronů emitovaných ze vzorku pod úhly 26°-42°(obr. 5.12 (b)) byl získán 
mikrosnímek s absencí topografického kontrastu, který nabízí velmi jasný přehled o 






Obr. 5.12 Mikrosnímky oceli TRIP pořízené v HV SLEEM s dopadovou energií 500 eV v CL 
módu (předpětí na vzorku – 4000 eV). Jednotlivá mezikruží CBS detektoru detekovala 
elektrony emitované ze vzorku pod úhly 15°-26°(a), 26°-42°(b), 42°-61°(c) a 61°-87°(d) vůči 
normále povrchu. 
 
5.2 Mikrostruktura ocelí zpracovaných tixoformingem 
 
Tixofoming, neboli tváření kovů v semi-solid (polotekutém) stavu, patří k relativně novým 
technologiím zpracování a přináší celou řadu výhod. První experimenty v této oblasti byly 
provedeny již v roce 1971 a v posledních 30 letech byla tato technologie použita na velké 
množství slitin, a to jak na oceli, tak na slitiny neželezných kovů, především hliníkové a 
hořčíkové slitiny [47]. V současnosti se tato technologie pomalu dostává i do průmyslu a 
umožňuje výrobu tvarově velmi složitých součástí s vysokou integritou, přesností a rovněž s 
lepšími mechanickými vlastnostmi. Samotný proces tváření v semi-solid stavu se zpravidla 
skládá z několika fází, počínaje nařezáním polotovaru na odpovídající části a vyhřátím 
materiálu na teplotu, kdy je podíl tekuté fáze optimálně mezi 40-60%, a končí formováním při 
této teplotě. Zpracování materiálu v semi-solid stavu umožňuje použití mnohem menší síly 
než vyžadují konvenční metody tváření [48]. 
Díky snadné automatizaci a kontrole patří k výhodám procesu tixotváření především jeho 
vysoká efektivita, a také jeho rychlost, která je srovnatelná s tlakovým vstřikováním či 
dokonce lepší. Nižší operační teploty méně zatěžují formu teplotními šoky, což zvyšuje její 
životnost. Metodu lze použít i na oceli s velmi vysokou teplotou tání, např. na nástrojové 
oceli. Tixoforming také umožňuje zmenšení počtu technologických operací, efektivní 
zužitkování materiálu a úsporu energie, což má pozitivní ekonomický dopad. Navzdory těmto 
výhodám je komercializace tixoformingu brzděna v důsledku jeho technologické náročnosti i 
vyšších požadavků na kvalifikaci personálu. Tváření v semi-solid stavu vede ke vzniku zcela 
nových struktur  i u běžných slitin, takže tyto materiály mohou nacházet nová uplatnění. 
Takto zpracované materiály ovšem mohou vykazovat velice složitou a neobvyklou 
mikrostrukturu, o které klasické zobrazovací metody již nedokážou poskytnout dostatek 
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informací nezbytných pro porozumění vztahu mezi procesními parametry a výslednou 
strukturou [49,50].  
Vzorky k experimentům byly připraveny skupinou vedenou prof. Maškem (FORTECH, 
Zápodočeská Univerzita, Plzeň), která se touto metodou tváření zabývá již řadu let. Vliv 
jednotlivých technologických operací, provedených po ohřevu do semi-solid stavu, na 
mikrostrukturu byl studován u dvou typů materiálu. V prvním případě se jednalo o 
ledeburitickou ocel X210Cr12, zatímco druhou skupinu vzorků tvořila ocel CMP 15V 
připravená práškovou metalurgií.  U oceli X210Cr12 byl studován vliv různých způsobů 
ochlazování ze semi-solid teploty, vliv deformace vzorku a jejich teplotní stabilita. 
Experimenty s ocelí CMP 15V byly cíleny na studium vlivu teploty žíhání na výslednou 
strukturu.  
 
5.2.1  Ledeburitická ocel X210Cr12 
 
Ocel X210Cr12 je vysoce legovaná chromová ledeburitická ocel s vysokým obsahem uhlíku a 
chromu. Tato ocel se vyznačuje vysokou odolností proti otěru, pevností v tlaku, odolností 
řezné hrany a dobrou rozměrovou stálostí po zakalení. V příčném směru vykazuje nízkou 
houževnatost a výraznou karbidickou řádkovitost. Chemické složení oceli je uvedeno 
v tabulce na obr. 5.13. Vysoký obsah legujících prvků zajišťuje široký rozsah mezi oblastí 
pevné a tekuté fáze.  
C Cr Mn Si Ni P S 
1,8 12 0,3 0,35 max. 0,5 max. 0,03 max. 0,035 
 
Obr. 5.13 Chemické složení oceli X210Cr12. 
 
Výchozí mikrostruktura této oceli (tzn. před tixoformingem) je zobrazena na obr. 5.14 a je 






Obr. 5.14 Výchozí struktura oceli X210Cr12 zobrazená pomocí světelného mikroskopu. 
Leptáno Nitalem. 
 
Tixoforming byl proveden na zkušebním zařízení s titanovou formou, a na teplotu 1265°C, 
kdy by měl být podíl tekuté fáze okolo 40%, byl zahřát kombinací indukčního a odporového 
ohřevu. První ze vzorků byl zahřát na teplotu 1265°C a následně ochlazen na vzduchu na 
pokojovou teplotu. U druhého a třetího vzorku byl rovněž proveden ohřev na teplotu 1265°C, 
ale po ochlazení na 800°C byly tyto vzorky deformovány na polovinu své původní délky. U 
takto deformovaných vzorků byly použity dva postupy ochlazení na pokojovou teplotu. První 
ze vzorků chladnul samovolně, zatímco druhý byl přenesen bezprostředně po deformaci do 
kapalného dusíku, kde byl ponechán další hodinu. Před pozorováním vzorků v UHV SLEEM 
byl jejich povrch očištěn od přirozeného oxidu a dalších případných nečistot v přípravné 
komoře mikroskopu pomocí Ar+ iontů s energií 3 keV dopadajících na povrch vzorku pod 
úhlem 9°. Srovnání iontově čištěné a původní části povrchu ukazuje obr. 5.15. Část pokrytá 
přirozeným oxidem (5.15 (a)) má na snímku viditelné pouze hranice austenitických zrn, ale 





Obr. 5.15 Mikrosnímek oceli X210Cr12 pořízený v UHV SLEEM s  dopadovou energií 500 
eV, zobrazující oblast pokrytou přirozeným oxidem (a) a plochu in-situ čištěnou dopadem 
iontů(b). (Publikováno v [32]). 
Mikrostruktura vzorku, který nebyl deformován a po ohřevu na teplotu 1265°C pouze 
ochlazen na pokojovou teplotu, je tvořena polyedrickými zrny austenitu obklopenými 
karbidicko-ledeburitickým síťovím (obr. 5.16). Obr 5.16 rovněž demonstruje závislost 





Obr. 5.16 Vývoj kontrastu mezi zrny austenitu v závislosti na energii dopadu elektronového 
svazku: 6018 eV (a), 5000 eV (b), 4000 eV (c), 3000 eV (d), 2000 eV (e), 1000 eV (f), 500 eV 
(g), 100 eV (h) a 10 eV (i). Měřeno v UHV SLEEM, in-situ čištěný povrch (publikováno v 
[32]). 
 
Po nalezení optimálních parametrů in-situ čištění a pozorování, byly všechny tři vzorky 
studovány za stejných podmínek (obr. 5.17). Obr. 5.17 (a) zobrazuje austenitická zrna 
s konstantním jasem obrazu uvnitř zrna, popřípadě s dvojčaty typickými pro FCC mřížku. U 
deformovaných vzorků (5.17 (b), (c)) je patrný vliv plastické deformace na krystalovou 
strukturu jednotlivých zrn,  vedoucí k rozpadu na menší strukturní celky, tzv. subzrna. Tento 
jev je výraznější u vzorku ochlazeného v kapalném dusíku, poněvadž díky velice rychlému 
ochlazení jeho struktura neměla možnost relaxovat (obr. 5.17 (c)). U deformovaných vzorků 





Obr. 5.17 Mikrosnímky struktur oceli X210Cr12 pořízené v UHV SLEEM s energii dopadu 
primárních elektronů 500 eV. Po ohřevu vzorků do semi-solid stavu následovalo přímo 
ochlazení na pokojovou teplotu (a) nebo řízené chlazení na teplotu 800°C, deformace na 
polovinu původní délky a poté ochlazení na vzduchu (b), nebo přenos do kapalného dusíku 
(c). (Publikováno v [52]). 
Detailní pohled na deformovaná zrna austenitu a jeho nejednotnou krystalovou orientaci 
nabízí obr. 5.18. Jedná se o deformovaný vzorek ochlazený v kapalném dusíku. U tohoto 
vzorku se také v zrnech austenitu objevují martenzitické jehlice. 
 
Obr. 5.18 Silně deformovaná zrna austenitu s martenzitickými jehlicemi. 
 
Dalším krokem bylo studium teplotní stability struktury získané přechodem přes semi-solid 
stav. Všechny tři výše popsané vzorky byly po pozorování v UHV SLEEM žíhány ve 
vakuové peci zahřátím na teplotu 500°C a ponecháním na této teplotě po dobu jedné hodiny. 
Průběh žíhání je v grafu na obr. 5.19 společně s údaji o počátečním a konečném tlaku. Po 




Obr. 5.19 Teplotní průběh žíhání. 
Po žíhání provedeném dle schématu na obr. 5.19 byla mikrostruktura jednotlivých vzorků 
opět studována v UHV SLEEM. Před pozorováním musely být vzorky znovu in-situ očištěny 
postupem popsaným u předchozích experimentů. Na obr. 5.20 je mikrostruktura všech tří 
vzorků zobrazena s energií dopadu primárních elektronů 500 eV. Žíhání vzorků prošlých přes 
semi-solid stav vede k velmi výrazné změně mikrostruktury. Metastabilní austenit se rozpadá 
a z hranic zrn se začíná formovat velmi jemný troostit. Zbytek původně austenitických zrn 
vykazuje nyní BCC typ krystalové mřížky a provedená RTG analýza potvrdila, že struktura 
neobsahuje více než 5% austenitu (detekční limit metody).  
Během žíhání vzorků tedy nedošlo k předpokládané rekrystalizaci austenitických zrn, která 
měla vést k anihilaci strukturních defektů u dvou deformovaných vzorků, ale naopak k jejich 
rozpadu na ještě menší strukturní celky. Rozpad austenitických zrn je zdokumentován na 





Obr. 5.20 Mikrosnímky žíhaných vzorků oceli X210Cr12 z UHV SLEEM. Operace se vzorky 
před žíháním: ohřev do semi-solid stavu (a), ochlazení na 800°C a deformace na polovinu 
délky (b), a rychlé ochlazení v kapalném dusíku (c). Energie dopadu primárních elektronů 
500 eV (publikováno v [32]). 
 
 
Obr. 5.21 Rozpad zrn původně metastabilního austenitu vlivem žíhání. 
 
Substruktura zrn  je u žíhaných vzorků natolik komplikovaná, že rozpoznání tvaru zrn, popř. 
karbidického síťoví, je velice složité. Na obr. 5.22 (a) je mikrosnímek pořízený na 6025 eV 
bez použití předpětí vzorku, tedy standardní snímek SEM v signálu BSE. Tento snímek 
poskytuje velice málo informací o struktuře a dobře viditelné jsou jen velké defekty a 
nečistoty. Přiložíme-li na vzorek předpětí -5525 V  (obr. 5.22 (b)), jsou primární elektrony 
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brzděny na energii dopadu 500 eV a díky detekci vysokoúhlových BSE je dosaženo velkého 
kontrastu mezi oblastmi s odlišnou krystalografickou orientací, což značně znesnadňuje 
odlišení zrn od síťoví. V předešlé kapitole jsme podobně potřebovali potlačit silný 
krystalografický kontrast mezi zrny feritu, který znesnadňoval identifikaci zbytkového 
austenitu.  
Obr. 5.22 (c) byl pořízen s dopadovou energií svazku 3 eV a předpětím -6022 V na vzorku. 
Mikrosnímek pořízený s takto vysokým imerzním poměrem je tvořen pouze elektrony 
odraženými pod extrémně velkými úhly od optické osy. Tyto elektrony jsou produkty 
interakce primárního svazku se nerovnostmi povrchu, tvořenými v tomto případě karbidickým 
síťovím.  
 
Obr. 5.22 Zobrazení karbidického síťoví v UHV SLEEM.  Dopadové energie primárních 
elektronů: 6025 eV (a), 500 eV (b) a 3 eV (c). Primární energie 6025 eV (publikováno v [53]). 
 
5.2.2 Prášková ocel CMP 15V 
 
Ocel CMP 15V patří mezi nástrojové oceli vyráběné práškovou metalurgií, díky níž vykazuje 
naprostou homogenitu a výborné mechanické vlastnosti. Vysoká otěruvzdornost vede k 
tradičnímu užití na strojní součásti vystavených působení abrazivních látek [51]. Chemické 
složení oceli CMP 15V je uvedeno v tabulce na obr. 5.23. Na obr. 5.24 je výchozí stav 
materiálu před tixoformingem, tvořený feritickou matricí s karbidy vanadu a chromu a chrom-
vanadovými karbidy.  
 
C Cr V Mo Mn Si 
3,4 5,25 14,5 1,3 0,5 0,9 
 




Obr. 5.24 Výchozí stav oceli CMP 15V. 
Zpracování v semi-solid stavu bylo provedeno v titanové formě upevněné do 
termomechanického simulátoru. Ohřev na teplotu 1270°C proběhl za 56 s. Poté byla 
provedena tlaková deformace vzorku, které vedla k vyplnění dutiny formy nataveným 
materiálem. Takto byly získány tyče o délce 15 mm a průřezu 5 1,8mm. Pro zjištění stability 
struktury, zejména stability metastabilního austenitu, byly získané polotovary podrobeny 
teplotní expozici při teplotách 600 a 800°C s výdrží 1 hodinu a poté ochlazeny na vzduchu. 
Procedura byla provedena v peci bez ochranné atmosféry.  
 
K analýze byl především použit mikroskop TESCAN VEGA TS vybavený CL systémem. 
Série snímků na obr. 5.25 (a,b,c) byla pořízena v klasickém režimu SEM pomocí detektoru 
BSE. Tyto mikrosnímky poskytují velmi dobrou informaci o chemickém složení vzorku. 
Jasně jsou viditelné zachované globulární karbidy, poněkud slabší kontrast je mezi matricí a 
eutektikem či eutektoidem, a informace o krystalové orientaci zrn matrice chybí úplně. 
Zpracováním v semi-solid stavu byla získána struktura tvořená austeniticko-martenzitickou 
matricí, chrom-vanadovými a vanadovými karbidy a chromovo-vanadovým eutektikem a 
eutektoidem (obr. 5.25 (a)). Martenzitické jehlice nejsou v matrici viditelné a podíl martenzitu 
byl stanoven až rentgenovou difrakční fázovou analýzou na 30%. Po expozici na teplotě 
600°C došlo k dalšímu rozpadu austenitu na martenzit (obr. 5.25 (b). Nyní jsou již 
martenzitické jehlice velmi zřetelně viditelné, zatímco špatně viditelné je přítomné 
eutektikum. Zvýšení teploty žíhání na 800°C vedlo k úplnému rozpadu metastabilního 
austenitu, ke koagulaci karbidů zejména v oblasti chrom-vanadového eutektika, jemné 
precipitaci dalších karbidů v oblastech martenzitu a k velmi výraznému popouštění struktury 
(obr. 5.25 (c)). Rentgenová difrakční analýza potvrdila kompletní rozpad metastabilního 
austenitu. Pro zvýraznění kontrastu byla použita mikroskopie pomalými elektrony s předpětím 
vzorku – 5 kV (obr. 5.25 (d-f)). Ve snímcích ze SLEEM je obsaženo více informací o 
mikrostruktuře jednotlivých vzorků. Došlo k prokreslení martenzitických jehlic, a to zejména 
u vzorku žíhaného na 600°C (obr. 5.25 (f)), a také ke zvýraznění oblasti eutektoidu u vzorku 
po zpracování v semi-solid stavu (obr. 5.25 (d)). Aplikace režimu CL v prostředí standardního 
vakua vedla ke zlepšení kontrastu mezi jednotlivými strukturními složkami, ale informace o 
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krystalové orientaci matrice získána nebyla. Proto byl experiment proveden v UHV SLEEM, 
v němž je k dispozici in-situ čištění od přirozeného oxidu. 
 
Obr. 5.25 Standardní snímky BSE oceli CMP 15V tvářené v semi-solid stavu (a) a následně 
žíhané na teplotě 600°C (b) a 800°C (c) po dobu 1 hodiny. Mikrosnímky (d) až (f)byly získány 
v  módu CL při dopadové energii primárních elektronů 5 keV. Ššipky odpovídají stejným 
místům ve snímcích SEM a SLEEM. 
Vzorky byly před pozorováním v UHV SLEEM očištěny v přípravné komoře mikroskopu od 




hodiny. Mikrosnímky na obr. 5.26 byly pořízeny při dopadové energii 500 eV a zobrazují 
povrch nežíhaného (obr. 5.26 (a)) a žíhaných vzorků (obr. 5.26 (b,c)). Díky čistému povrchu a 
detekci vysokoúhlých BSE byla získána informace o krystalové orientaci matrice. Odlišná 
krystalová orientace se zejména projevila na vzorku, který prošel pouze zpracováním v semi-
solid stavu (obr. 5.26 (a)). Zřetelně viditelné jsou oblasti s různou krystalovou orientací, které 
představují austenitická zrna s podílem martenzitu, vzniklá díky ohřevu do semi-solid stavu. 
Při pozorování v klasickém režimu SEM nebyly hranice zrn detekovány. Ze snímků žíhaných 
vzorků je patrné, že výdrž na teplotě 600°C, resp. 800°C, vedla k homogenizaci struktury a k 
odstranění kontrastu krystalové orientace (obr. 5.26 (b,c)).  
 
 
Obr. 5.26 Mikrosnímky oceli CMP 15V pořízené v UHV SLEEM s energií 500 eV z in-situ 
čištěného povrchu vzorku zpracovaného tixoformingem (a) a následně žíhaného na 600°C (b) 
a 800°C (c).  
Popsané mikrosnímky z UHV SLEEM obsahují informaci o krystalografii matrice, čímž 
znesnadňují identifikaci ostatních struktur. Proto bylo na vzorku zpracovaného pouze v semi-
solid stavu pořízena série mikrosnímků s různou energií dopadu primárního svazku elektronů 
(obr. 5.27). Na obr. 5.27 (a) je standardní snímek v BSE pořízený na 6012 eV. Zřetelně jsou 
vidět globulární karbidy, chromovo-vanadové eutektikum a eutektodid, vše uložené 
v austeniticko-martenzitické matrici. Poznamenejme, že podle výsledků RTG analýzy je 
v matrici 29% αFe, 50% γFe a 21% karbidů. Dále byly pořízeny snímky v režimu katodové 
čočky (obr. 5.27 (b-d)). Při klesající energii dopadu elektronů postupně dochází ke zvýraznění 
kontrastu krystalové orientace jednotlivých zrn. Na energii 500 eV jsou zviditelněna 
austenitická zrna a současně se v některých zrnech objevily i martenzitické jehlice, které 
předtím nebyly viditelné (obr. 5.27 (c)). Snížení energie dopadu na 10 eV vedlo ke zvýraznění 
jak globulárních karbidů uložených v matrici, tak i karbidických lamel v eutektickém síťoví. 
Současně bylo shledáno, že globulární karbidy mají různé odstíny šedi a některé části karbidů 
mají stejný odstín jako karbidy v eutektickém síťoví. Z toho vyplývá, že se většinou bude 
jednat o směsné chrom-vanadové karbidy. Pouze velmi malý počet karbidů zůstal tmavý. O 
těch lze předpokládat, že jsou převážně vanadové.  Použije-li se stejný postup analýzy na 
vzorek žíhaný při teplotě 800°C (obr. 5.28 (a)), budou s klesající energií dopadu elektronů 
zvýrazněny nejen původní globulární karbidy, ale i postupně se rozpadající eutektické síťoví 







Obr. 5.27 Mikrosnímky oceli CMP 15V tvářené v semi-solid stavu na teplotě 1270°C, získané 
v UHV SLEEM. Primární energie elektronů 6012 eV (a), brzděná záporným předpětím vzorku 





Obr. 5.28 Mikrosnímky oceli CMP 15V po žíhání na teplotě 800°C, získané v UHV SLEEM: 
primární energie elektronů 6012 eV byla brzděna  záporným předpětím vzorku na energii 
500 eV  (a) a 10 eV (b) 
 
 
Pro stanovení chemického složení karbidů byla na vzorku podrobeném žíhání při 800°C 
provedena chemická analýza pomocí metody EDX. Rozložení legujících prvků vanadu a 
chrómu bylo mapováno pomocí plošné analýzy (obr. 5.29). Výsledky ukazují, že vanad se 
nachází zejména v globulárních karbidech (obr. 5.29 (a)), zatímco chróm se vyskytuje jak 
v oblasti eutektického síťoví nebo eutektoidu, tak i v globulárních vysoteplotních karbidech 
(obr. 5.29 (b)). Spojení obou prvkových map do jednoho snímku (obr. 5.29 (c)) potvrdilo, že 







Obr. 5.29  Chemické analýza EDX na vzorku žíhaném při teplotě 800°C: snímek ze SEM (a), 

















5.3 Rekrystalizace v deformovaných kovech 
 
Znalost rozložení zbytkových napětí v materiálu je velice důležitá především proto, že 
v místech s napětím se mění mechanické vlastnosti materiálu. Lokální změna mechanických 
vlastností může vést k poruše konstrukční součásti nebo dokonce zapříčinit vážnou nehodu. 
Zbytková napětí jsou důsledkem technologických operací, mohou vznikat při zatěžování 
součásti anebo se jedná o vlastnost materiálu jako takového - např. jedná-li se o materiály 
skládající se z několika fází.   
Přítomnost elastické deformace se v materiálu projevuje změnou parametrů krystalové 
mřížky, zatímco plastická deformace vede ke vzniku strukturních poruch, a to jak bodových 
(vakance, intersticiály, nebo jejich kombinace), tak čárových (dislokace) a plošných (vrstevné 
chyby, apod.). Plastická deformace způsobuje změnu v lokální krystalové orientaci (vznik tzv. 
subzrn), což lze mikroskopicky zobrazit.  
K mapování zbytkových napětí lze využít celou řadu technik. Mezi nejběžnější patří difrakční 
metody (RTG, neutronová a synchrotronová) [54,55], dále pak metody spektroskopické 
(Ramanovská spektroskopie a katodoluminiscence) mapující napětí v polovodičích a 
polymerních materiálech [56], metody založené na digitální korelaci obrazu [57,58] a 
odvrtávací metoda [59]. Pokud jde o mikroskopické metody, úplnou informaci o tenzoru 
napětí poskytuje transmisní elektronová mikroskopie, která má současně nejlepší rozlišení. 
Její nevýhodou je nejen náročnější příprava vzorku do podoby velmi tenké fólie, ale i obtížné 
vyhodnocení výsledků. Další mikroskopickou metodou vhodnou pro zobrazení zbytkových 
napětí je mikroskopie fokusovaným iontovým svazkem [14]. Mikrosnímky pořízené v tomto 
přístroji jsou velice citlivé na krystalovou orientaci a dokážou efektivně zobrazit strukturní 
defekty vyvolané deformací. Jedná se však o metodu destruktivní.  
Velmi rozšířenou je difrakce zpětně odražených elektronů, umožňující sledovat parametr 
kvality difrakčních stop nebo změny v lokální orientaci v důsledku plastické deformace. 
Elastická deformace se projevuje posunem poloh Kikuchiho linií a změnou v polohy osy zóny 
[61,62]. K zobrazení nehomogenity v lokální krystalografické orientaci lze rovněž využít 
kanálovacího kontrastu v klasické rastrovací elektronové mikroskopii [63], ale citlivost této 
metody nebývá dostatečná. Je to dáno nízkým krystalografickým kontrastem oslabeným 
přítomností přirozeného oxidu a obvyklou detekcí pouze elektronů odražených pod malými 
úhly od optické osy, nesoucích informaci především o chemickém složení vzorku. Dalším 
problémem je zde velká interakční hloubka.  
Mikroskopie pomalými elektrony je velice užitečným nástrojem zobrazení krystalové 
orientace vzorku, poněvadž dokáže citlivě reagovat na její malé odchylky, jak bylo popsáno 
v kapitole 2. Je to dáno detekcí vysoko úhlových BSE v kombinaci s malým interakčním 
objemem. Problematikou zobrazovaní zbytkových napětí pomocí mikroskopie pomalými a 
velmi pomalými elektrony se detailně zabývá diplomová práce [20].  
V této kapitole je metoda SLEEM demonstrována na příkladu zkoumání teplotní stability 




Ultrajemnozrnné materiály (ultra fine grained, UFG) jsou materiály se zrny o velikosti menší 
než 1000 nm, které vykazují unikátní fyzikální, chemické a mechanické vlastnosti 
v porovnání s klasickými hrubozrnnými materiály. Vynikající kombinace pevnostních a 
plastických parametrů předurčuje tuto skupinu materiálů k použití v  automobilovém nebo 
leteckém průmyslu [64,65].  
Jedním z celé řady způsobů, jak připravit ultrajemnozrnnou strukturu, je metoda intenzivní 
plastické deformace. Do skupiny těchto metod patří i smyková lokální deformace při 
bezkontrakčním protlačování (equal channel angular pressing, ECAP) [66]. Princip spočívá v 
protlačování materiálu zalomeným kanálem zápustky pomocí průtlačníku. Metodou ECAP 
byl připraven vzorek UFG mědi použitý k experimentům.  
Mikrostrukturu materiálů připravených metodou intenzivní plastické deformace 
charakterizuje velká hustota hranic zrn nacházejících se v nerovnovážném stavu. Tento stav se 
vyznačuje nadbytečnou energií hranic zrn a přítomností elastické deformace velkého rozsahu, 
vedoucí k distorzi a dilataci krystalové mříže v jejich blízkosti. U zrn malých rozměrů (10-20 
nm) to může mít za následek tzv. pseudoamorfní strukturu danou ztrátou periodicity mřížky.  
Jedním z problémů, které limitují použití UFG materiálů v řadě aplikací, je jejich malá 
teplotní stabilita. K hrubnutí zrna dochází již na úrovni 40% teploty tavení daného materiálu. 
Jednotlivé kroky rekrystalizačního procesu zobrazuje obr. 5.30. První stádium je doprovázeno 
relaxací napětí a částečnou anihilací defektů na hranicích zrn jako důsledek zotavování 
z nerovnovážného stavu. Ve druhém stádiu dochází k abnormálnímu růstu zrn díky migraci 
nerovnovážných hranic a v posledním stádiu již zrna rostou normálně.  
 
 
Obr. 5.30 Jednotlivá stádia rekrystalizace ultrajemnozrnných materiálů [65]. 
 
K experimentům byla vybrána UFG Cu připravená metodou ECAP skupinou prof. Valieva na 
Univerzitě v Ufě v Rusku. Vzorek byl získán prostřednictvím spolupráce s Fakultou strojního 
inženýrství VUT v Brně. Při lisování byl bilet Cu o technické čistotě (99,92%) osmkrát 
protlačen zápustkou, přičemž po každém průchodu následovalo pootočení polotovaru o 90° 
v jednom směru. K dispozici byly tři vzorky UFG Cu v různém stádiu zotavení 
mikrostruktury. Jeden ze vzorků byl ponechán v základním stavu a dva vzorky byly žíhány. 
Nežíhaný vzorek obsahuje silně deformovaná zrna s velkým množstvím defektů, což je 
typické pro materiály připravené uvedenou metodou. Žíhání vzorků proběhlo v ochranné 
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atmosféře (Ar+) při teplotě 180°C s výdrží 6 minut v prvním případě, a při teplotě 300°C 
s výdrží 120 minut v případě druhém.  
Mikrostruktura všech tří vzorků byla studována v mikroskopu UHV SLEEM. Před 
pozorováním byl povrch vzorku zbaven přirozeného oxidu v přípravné komoře mikroskopu 
bombardováním Ar+ ionty s energií 5 keV a úhlem dopadu 9° po dobu 60 minut.  
Obr. 5.31 zobrazuje povrch UFG Cu v různých stádiích rekrystalizace. Základní stav, 
charakterizovaný velkou hustotou strukturních defektů způsobených plastickou deformací 
(obr. 5.31 (a)), vykazuje krystalovou orientaci  proměnnou uvnitř jednotlivých zrn s tím, že 
samotné hranice zrn vypadají neostré. Neostrost hranic zrn je způsobena nakupením 
nepohyblivých dislokací s Burgersovým vektorem tečným k rovině hranice a extorzemi 
v trojném bodě. Žíhání při teplotě 180°C vedlo k částečné anihilaci defektů a růstu některých 
zrn (obr. 5.31 (b)).  
Vzorek žíhaný při 300°C zobrazuje finální stádium rekrystalizace s úplnou anihilací 
strukturních defektů a relaxací vnitřních pnutí (obr. 5.31 (c)). Zrna mají ostré hranice a 
jednotnou orientaci v rámci zrna.  
 
Obr. 5.31 Mikrosnímky z UHV SLEEM ukazující v různých stádiích rekrystalizace vzorky 
UFG Cu připravené metodou ECAP– základní stav (a), částečné zotavení struktury po žíhání 
při 180°C s výdrží 6 minut (b) a plně rekrystalizovaná struktura po žíhání při 300°C s výdrží 
120 minut (c). Energie dopadu primárních elektronů na povrch vzorků byla 500 eV 
(publikováno v [67]). 
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Detailnější srovnání relaxované a silně plasticky deformované oblasti v UFG Cu nabízí obr. 
5.32. 
 
Obr. 5.32 Mikrosnímek z UHV SLEEM pořízený s energií 500 eV a zobrazující relaxovanou a 
silně plasticky deformovanou zónu v ultrajemnozrnné Cu. 
 
5.4 Mikrostruktura laserových svarů 
 
Jedním ze specifik svařování laserovým svazkem  je extrémní rychlost svařovacího procesu. 
To má významný vliv na výslednou strukturu svaru, rozložení prvků, zbytková napětí a další 
vlastnosti [69,70]. Ke studiu mikrostruktury svarů se běžně používá pouze optická 
mikroskopie, případně v kombinaci se selektivním leptáním, což se u klasických metod 
svařování ukázalo jako dostačující. V případě laserového svařování je výsledná 
mikrostruktura natolik komplikovaná, že optické metody již nemohou poskytnout dostatečnou 
informaci o svaru. Je zapotřebí vyššího rozlišení, jaké poskytuje například rastrovací 
elektronová mikroskopie. 
Vzorky svárů poskytnul Dr. Mrňa z ÚPT AVČR. Svary byly provedeny pomocí vláknového 
laseru YLS 2000 (obr. 5.36). Tento laser je vybaven svařovací hlavou YW30, jejíž polohování 
zajišťuje šestiosý robot IRB2400. Laser pracuje s výkonem 2 kW, maximální hloubka průvaru 
je cca 5 mm a procesní rychlost do 10m/min.  
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K experimentům byla vybrána duplexní ocel Cr22Ni5Mo3 s feriticko-austenitickou matricí. 
Před pozorováním v mikroskopu UHV SLEEM byl povrch vzorku in-situ očištěn od vrstvy 
přirozeného oxidu pomocí Ar+ iontů. Obr. 5.37 byl pořízen s energií 500 eV a porovnává 
nečištěnou a) a čištěnou b) oblast povrchu oceli.  
 
 






Obr. 5.37 Mikrosnímek přirozeným oxidem pokryté oblasti (a) a oblasti in-situ čištěné Ar 
ionty, sejmutý v UHV SLEEM. 
 
Závislost kontrastu mezi zrny na energii dopadu primárních elektronů ilustruje obr. 5.38. 
S klesající energií dopadu elektronů se zvyšuje krystalografický kontrast a struktura je opět 
nejlépe viditelná při energii dopadu svazku 500 eV. Zorné pole sahá od základního materiálu 




Obr. 5.38 Mikrosnímky struktury laserového svaru duplexní oceli, pořízené s energií dopadu 
primárního svazku 6017 eV (a), 5000 eV (b), 4000 eV (c), 3000 eV (d), 2000 eV (e), 1000 eV 
(f), 500 eV (g), 200 eV (h) a 100 eV (i). Primární energie svazku v UHV SLEEM byla 6017 eV 
(publikováno v [53]). 
Metoda SLEEM umožňuje mapovat krystalografii rozsáhlé oblasti ve velmi krátkém čase, což 
je zejména výhodné pro studium svarů, kdy je nutno mapovat mikrostrukturu od základního 
materiálu až po samotný svar. Detailnější pohled na strukturu svaru a základní oblast 
materiálu nabízí obr. 5.39. Základním materiálem je směs protáhlých zrn feritu a austenitu. Ve 
70 
 
svarové oblasti je hrubozrnná struktura tvořená zrny feritu s austenitem na hranicích a uvnitř 
feritických zrn.  
Další experiment byl zaměřen na posouzení vlivu ochranné atmosféry na výslednou strukturu 
svaru. Obr. 5.40 zobrazuje středovou oblast svaru duplexní oceli svařované v ochranné 
atmosféře argonu (obr. 5.40 (a)) a dusíku (obr. 5.40 (b)). Lze očekávat, že dusík, jako 
austenitotvorný prvek, podpoří austenitizaci a výsledný svar bude obsahovat více austenitu. 
Tento předpoklad se nepotvrdil a po porovnání dvojice snímků na obr. 5.40 lze konstatovat, 
že typ ochranné atmosféry má na mikrostrukturu svaru zanedbatelný vliv.  
 
Obr. 5.39 Mikrosnímky laserového svaru duplexní oceli, pořízené s energií 500 eV v UHV 
SLEEM. Zobrazen je samotný svar, přechodová oblast a základní materiál. 
 
Obr. 5.40 Mikrosnímky duplexní oceli svařované v ochranné atmosféře argonu (a) a dusíku 




5.5 Precipitáty Mg2Si v slitině hliníku 
 
Za zástupce neželezných slitin byla vybrána hliníková slitina Al-Mg-Si. Tato slitina je tvárná, 
svařitelná, vykazuje dobrou korozní odolnost a lze ji povrchově upravovat. Díky těmto 
vlastnostem našla uplatnění hlavně v automobilovém průmyslu a stavebnictví [74]. Jednou 
z fází, která se ve slitině Al-Mg-Si tvoří v průběhu precipitačního zpevnění, je tzv. β fáze 
s chemickým složením Mg2Si, krystalovou mřížkou FCC (typ anti-CaF2) a mřížkovým 
parametrem a = 0,639 nm [75]. Tato fáze se vyskytuje ve dvou morfologiích, a to ve 
standardní obdélníkové, popř. čtvercové, zatímco druhá morfologie je hexagonální. Tyto dva 
typy vykazují rovněž odlišnou krystalovou orientaci vůči matrici. Obdélníkový či čtvercový 
tvar β fáze je orientován vůči matrici následujícím způsobem: 
{001}Al || {001}β, <100>Al || <110>β. 
Precipitáty hexagonálního tvaru, se kterými se setkáme ve slitinách legovaných malým 
množství Cu, Au nebo Ag, jsou vůči matrici orientovány takto: 
{111}Al || {111}β, <110>Al || <110>β        [76,77]. 
Tradiční metodou zobrazování rozložení a velikosti β fáze je rastrovací elektronová 
mikroskopie. Tato metoda je rychlá a efektivní,  avšak selhává, jestliže jsou precipitáty příliš 
tenké nebo je v průběhu přípravy vzorku porušena jejich celistvost. Tyto nedokonalé 
hexagonální precipitáty lze spolehlivě zobrazit pomocí mikroskopie pomalými elektrony. 
K experimentům byla použita slitina Al-1,0%Mg2Si-0,05%Au válcovaná do plátu o tloušťce 1 
mm. Pak následovalo rozpouštěcí žíhání při teplotě 570°C po dobu 60 minut, zakončené 
chlazením ve vodě o teplotě 0°C. Povrch vzorku byl ošetřen standardním metalografickým 
postupem, tedy mechanickým leštěním. Před pozorováním v mikroskopu byl vzorek leptán ve 
fenolu, jenž selektivně leptá pouze matrici a zajišťuje tak lepší viditelnost precipitátů. Vzorek 
byl připraven týmem vedeným prof. Kenji Matsudou v laboratořích na Univerzitě v Toyamě 
v Japonsku a k experimentům byl použit rastrovací elektronový mikroskop HITACHI S-
3500H vybavený módem CL. 
Jak již bylo uvedeno, studovat β fázi pomocí standardního SEM je problematické, poněvadž 
to umožňuje mapovat pouze „perfektní“ precipitáty, které se nepoškodily v průběhu přípravy 
vzorku. Obr. 5.41 ukazuje mikrosnímky pořízené v SEM v režimu SE (a) a BSE (b) 
s primární energií svazku 10 keV. Tyto mikrosnímky neposkytují kontrast mezi běžnými a 
hexagonálními precipitáty β fáze a navíc velmi složitá topografie povrchu, která je důsledkem 
leptání fenolem, značně znesnadňuje jejich identifikaci. V režimu CL (obr. 5.41 (c,d)) se 
kontrast mezi precipitáty a matricí zvyšuje díky vyšší povrchové citlivosti metody způsobené 
menší penetrační hloubkou. Obr. 5.41 (c) byl pořízen na 5 keV a lze v něm snadno odlišit 
precipitáty od matrice. Navzdory snadnému mapování β fáze a jejího rozložení v matrici není 
možno rozpoznat precipitáty jinak než na základě jejich tvaru, což není v mnoha případech 
možné. Tomuto nedostatku se vyhneme použitím velmi nízkých energií dopadu a tedy silného 
pole nad vzorkem, kdy jsou detekovány elektrony odražené pod velkými úhly od optické osy, 
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a dominantním se stává krystalografický kontrast. Obr. 5.41 (d) byl pořízen s dopadovou 
energií 630 eV a předpětím vzorku -9,37 kV a demonstruje kontrast mezi hexagonálním 
precipitátem a precipitáty standardními, tedy obdélníkové a čtvercové morfologie.  
 
Obr. 5.41 Vybraná oblast povrchu vzorku slitiny Al-Mg-Si-Au zobrazená ve standardním SEM 
pomocí SE (a) a BSE (b) s primární energií 10 keV a v režimu CL s dopadovou energií svazku 
5 keV (c) a 0,63 keV (d) (publikováno v [78]). 
Vývoj kontrastu mezi jednotlivými typy precipitátů a matricí v závislosti na dopadové energii 
svazku elektronů dokumentuje série mikrosnímků na obr. 5.42. Primární energie svazku byla 
ponechána na 10 keV a pomocí záporného předpětí vzorku byla dopadová energie postupně 
snižována až na 0,63 keV. Se snižující se energií dopadu dochází ke dvěma jevům, a totiž 
k postupnému tmavnutí hexagonálního precipitátu jednak vůči matrici, jednak vůči precipitátu 
s obdélníkovou morfologií. 
V úvodu tohoto odstavce jsme zmínili, že oba druhy precipitátů mají i odlišnou orientaci vůči 
matrici. Na obr. 5.42 jsou zobrazeny precipitáty Mg2Si v zrnu Al s orientací {111}. 
Hexagonální morfologie precipitátu β fáze se v porovnání se standardním precipitátem jeví 
dopadajícímu svazku elektronů méně hustě obsazena atomy. Při dopadu elektronů na řidčeji 
obsazené roviny dochází k výraznějšímu kanálování elektronů dovnitř krystalu, jehož 





Obr. 5.42 Série mikrosnímků z HV  SLEEM, pořízených s dopadovou energií:  0,63 keV (a), 1 
keV (b), 1,5 keV (c), 2 keV (d), 2,5 keV (e), 3 keV (f), 3,5 keV (g), 4 keV (h), 4,5 keV (i), 5 keV 
(j), 5,5 keV (k), 6 keV (l), 6,5 keV (m), 7 keV (n), 7,5 keV (o), 8 keV (p), 8,5 keV (q), 9 keV (r), 
9,5 keV (s) a s primární energií svazku 10 keV (t). 
Obr. 5.42 ukázal, že s měnící se dopadovou energií β fáze s hexagonální morfologií mění 
kontrast vzhledem k matrici i ke standardním precipitátům, což umožňuje určit typ precipitátu 
nejen na základě jeho tvaru, který nemusí být vždy dokonalý, jak demonstruje obr. 5.43. Obr. 
5.43 porovnává precipitát s dokonalým hexagonálním tvarem (obr. 5.43 (a-c)) s precipitátem, 
který je rovněž hexagonální, ale jeho podstatná část je překryta matricí (obr. 5.43 (d-f)). 
Standardní mikrosnímky ze SEM v signálech SE (obr. 5.43 (a,d)) a BSE (obr. 5.43 (b,e)) 
umožňují identifikovat precipitát pouze na základě jeho tvaru, ale snímky pořízené v režimu 
katodové čočky (obr. 5.43.c,f) umožňují určit typ precipitátu na základě jeho kontrastu 






Obr. 5.43 Mikrosnímky precipitátu Mg2Si s hexagonální morfologií, pořízené s primární 
energií svazku 10 keV v HV SEM v signálech SE (a,d) a BSE (b,e), společně s  mikrosnímky 
(c,f) stejné oblasti pořízenými v HV SLEEM při dopadové energii 0,63 keV. 
 
Metoda SLEEM je vhodná pro zobrazení β fáze v Al-Mg-Si slitinách nejen z důvodů vysoké 
citlivosti na krystalovou orientaci, ale i díky velké povrchové citlivosti, která je důsledkem 
zmenšování penetrační hloubky s klesající energií dopadu. Hexagonální β fáze může mít 
v některých případech malou tloušťku, což ji činí transparentní pro vyšší energie v SEM a 
znesnadňuje tak její identifikaci v matrici (obr. 5.44 (a, b)).  Při velmi nízké energii dopadu 
elektronů (obr. 5.44 (c)) je však i velmi tenký precipitát nejen neprůhledný, ale navíc 




Obr. 5.44 Hexagonální precipitát Mg2Si zobrazený v režimu SEM pomocí SE (a) a BSE (b) 
elektronů na 10 keV a v režimu CL s dopadovou energií 2 keV (c). 
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 6. Shrnutí výsledků 
 
Kapitola 4 byla zaměřena na zkoumání faktorů, které ovlivňují krystalografický kontrast. 
Experimenty vztahující se k této problematice byly provedeny převážně na čistých površích 
v prostředí ultravysokého vakua, což umožnilo jednoznačnou interpretovatelnost výsledků 
bez nutnosti uvažovat o vlivu přítomnosti přirozeného oxidu a kontaminace. Bylo zjištěno, že 
krystalografický kontrast roste s klesající energií dopadu primárního svazku, což lze vysvětlit 
na základě zvyšování poměru počtu pružně odražených elektronů k toku nepružně odražených 
elektronů. Dále byl ověřen vliv detekce elektronů odražených pod velkým úhlem od optické 
osy na intenzitu krystalografického kontrastu. Bylo prokázáno, že právě tyto elektrony nesou 
informaci o uspořádání atomů v krystalové mřížce, zatímco elektrony odražené pod malými 
úhly jsou nositeli informace o chemickém složení materiálu. Díky kombinaci obou výše 
uvedených faktorů na krystalografický kontrast je metoda mikroskopie pomalými elektrony 
mimořádně účinným nástrojem studia krystalických materiálů. V této kapitole byl rovněž 
diskutován vliv přítomnosti přirozeného oxidu na povrchu vzorku na krystalografický 
kontrast. 
Kapitola 5 se věnuje aplikacím metody SLEEM v několika oblastech materiálového 
výzkumu. Experimenty byly provedeny v mikroskopech nacházejících se v laboratořích 
elektronové mikroskopie ÚPT AV ČR, ve výzkumném centru firmy JFE Steel v Kawasaki 
v Japonsku a na University of Toyama v Toyamě v Japonsku.  
Odstavec 5.1 je věnován multifázovým ocelím, které dnes patří mezi nejintenzivněji 
vyvíjenou skupinu ocelí. Mimořádná citlivost metody SLEEM byla využita při zkoumání 
vlivu mikrolegování na morfologii bainitu v  ocelích TBF a osvědčila se jako efektivní nástroj 
studia vlivu legujících prvků na strukturu. Další experimenty byly zaměřeny na zobrazení 
zbytkového austenitu v  oceli TRIP a na možnosti jeho mapování. Citlivost pomalých 
elektronů na dokonalost krystalové mřížky umožnila odlišit složitou vnitřní strukturu 
martenzitu od zbytkového austenitu, což ve standardním SEM není možné. Správnost 
identifikace fází byla potvrzena srovnáním mikrosnímku ze SLEEM s fázovou mapou stejné 
oblasti získanou pomocí EBSD. Rychlost metody SLEEM umožnila mapovat rozsáhlé plochy 
co do obsahu zbytkového austenitu v  oceli TRIP. Byly nalezeny podmínky pro získání 
dostatečného kontrastu mezi zbytkovým austenitem a zbývajícími fázemi, umožňující i 
rozlišení v mikrosnímcích s relativně malým zvětšením. Jako optimální se ukázaly 
mikrosnímky pořízené při 20 eV. Na této energii dochází k vymizení rušivého vlivu 
krystalografického kontrastu mezi zrny feritu díky nepropustnosti přirozeného oxidu pro 
elektrony s tak nízkou kinetickou energií, a ke ztmavnutí martenzitické fáze. Takto získané 
mikrosnímky přestavují ideální vstupní data pro obrazovou analýzu; při vyhodnocení obsahu 
zbytkového austenitu z oblasti o rozloze 100  100 µm se v porovnání s daty získanými 
metodou rentgenové difrakce obě metody lišily o 9%.  
Odstavec 5.2 se zaměřuje na mikrostrukturu ocelí zpracovaných tvářením v semi-solid stavu 
neboli tixoformingem. K experimentům byla použita ledeburitická ocel X210Cr12 a ocel 
CMP 15V připravená práškovou metalurgií. U prvního z obou materiálů byl studován vliv 
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plastické deformace a způsobu ochlazení z teploty semi-solid stavu na austenitickou strukturu 
a teplotní stabilita takto připravených struktur. Žíhání struktur zpracovaných v semi-solid 
stavu na teplotu 500°C vedlo k rozpadu austenitických zrn na velmi malé strukturní celky. 
Druhým studovaným materiálem byla prášková ocel CMP 15V zpracovaná technologií 
minitixoforming. Experimenty provedené v prostředí standardního vakua ukázaly zlepšení 
obrazového kontrastu, zvláště lepší viditelnost martenzitických jehlic a zvýraznění eutektoidu. 
Experimenty provedené v UHV SLEEM poskytly navíc informaci o orientaci zrn v materiálu.  
Odstavec 5.3 se zabývá zobrazováním zbytkových pnutí v materiálu. Metoda SLEEM je 
mimořádně citlivá na zobrazování i velice malých změn v krystalové orientaci, čehož bylo 
využito ke studiu termální stability ultrajemnozrnné mědi. Metoda SLEEM poskytla 
kvalitativní informaci o vnitřním napětí v materiálu. V tomto odstavci je navíc demonstrován 
vliv primární energie svazku na mapování deformace v zrnech. Přestože krystalografický 
kontrast roste s klesající energií svazku, velmi nízké energie nejsou pro zobrazení vnitřních 
pnutí ideální. Malá penetrační hloubka neumožňuje primárním elektronům dostatečně 
interagovat s defekty krystalové mřížky způsobené deformací a zrna pak navzdory 
deformované vnitřní struktuře vykazují homogenní kontrast.  
Odstavec 5.4 se věnuje studiu struktury laserových svarů duplexní oceli a vlivu typu ochranné 
atmosféry na výslednou mikrostrukturu svaru. Jako experimentální materiál byla použita ocel 
Cr22Ni5Mo s feriticko-austenitickou strukturou. Experimenty byly cíleny jak na zobrazení 
struktury laserového svaru, tak na posouzení vlivu ochranné atmosféry na tuto strukturu. Bylo 
prokázáno, že typ ochranné atmosféry nemá na mikrostrukturu svaru významný vliv.  
Odstavec 5.5 je zaměřen na studium β fáze ve slitině Al-Mg-Si. Tato fáze se vyskytuje ve 
dvou modifikacích. Standardní morfologií je obdélník nebo čtverec a druhý typ je 
hexagonální. Studovat tyto precipitáty pomocí klasické SEM není jednoduché, a to nejen díky 
jejich malé tloušťce způsobující průhlednost při vyšších energiích elektronů, ale i pro 
nedokonalý tvar často vznikající poškozením při přípravě vzorku. Velmi nízká energie 
elektronů však nabízí vysoký kontrast mezi matricí a precipitáty a navíc bylo možné odlišit 
oba typy precipitátů na základě kontrastu díky odlišné orientaci standardní a hexagonální 
modifikace β fáze vůči hliníkové matrici. Nízké dopadové energie se ukázaly jako vysoce 
efektivní nástroj studia β fáze v Al-Mg-Si slitinách.  
V experimentální části disertační práce bylo prokázáno, že mikroskopie pomalými elektrony 
představuje užitečný nástroj studia kovových materiálů s velice komplikovanou vnitřní 
strukturou, pro niž nejsou tradiční metody rastrovací elektronové mikroskopie dostačující, 









Mikroskopie pomalými elektrony nabízí celou řadu výhod.  Tato dizertační práce se zaměřila 
pouze na jednu z nich, a totiž na mimořádnou citlivost metody na krystalografický kontrast.  
Metoda SLEEM byla aplikována na celou řadu polykrystalických materiálů, především na 
oceli s velmi komplikovanou mikrostrukturou, jejíž studium standardními metodami 
charakterizace buď selhává, nebo je příliš náročné a interpretace výsledků nejednoznačná.  
Předložené výsledky dokazují, že mikroskopie pomalými elektrony je velmi vhodnou 
technikou pro charakterizaci kovů. Rostoucí zájem ze strany akademických i průmyslových 
partnerů dokazuje, že se metoda SLEEM dostává do povědomí materiálových vědců, kterým 
pomáhá pochopit mnohdy velice komplikovaný vztah mezi mikrostrukturou materiálu a jeho 
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